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RESUMEN

El objetivo de esta investigacion fue evaluar la absorcion del extracto de la flor de
Delonix regia (Bojer ex Hook) Raf. por un hidrogel comercial y su posible utilizacion
como indicador de pH colorimétrico. El analisis quimico preliminar realizado a los
extractos etandlicos, obtenidos por los métodos soxhlet y maceracion, de las flores de D.
regia revelo la posible presencia de metabolitos como flavonoides, polifenoles y taninos.
En la caracterizacion por espectroscopia FTIR de los extractos se pudo observar sefiales
correspondientes a grupos funcionales caracteristicos de los metabolitos sefialados. Las
valoraciones colorimétricas y potenciométricas demostraron la efectividad del extracto
como indicador de pH ya que los voliumenes de equivalencia obtenidos por ambos
métodos fueron similares y se observo un cambio rapido de color en el punto final de
cada valoracion. Al analizar el hidrogel comercial por FTIR-ATR, se comprob6 que el
mismo esta constituido por poliacrilato de sodio, ya que las bandas que aparecen en los
rangos de 1546 cm™ a 1659 cm™ y 1449 cm™ a 1322 cm™ corresponden a vibraciones de
estiramiento de C-O de grupos COQ'. El estudio de hinchamiento permitié comprobar la
interaccion de los grupos funcionales del extracto con el hidrogel, al obtener una
disminucion en el porcentaje de hinchamiento en comparacion con el hidrogel
sumergido en agua, ademas en la caracterizacion por espectroscopia FTIR-ATR del HG-
D. regia se observd la aparicion de nuevas sefiales en 2855 cm™ y 1059 cm™ vy la
sustitucion de la sefial que aparece en 856 cm™ por 818 cm™, la cual corresponde a la
flexion C-H fuera del plano de un anillo aromatico p-disustituido, sefiales que indican la
presencia del extracto en el hidrogel. Con el estudio cinético de absorcion de los
hidrogeles se determind que el mecanismo de difusion del agua y el extracto es de tipo
no Fickiano o anémalo, ya que los valores obtenidos para las constantes de difusion (n),
en ambos casos, se encuentran en el rango 0,43 < n < 0,85. En la interaccion del HG-D.
regia con soluciones &cidas y basicas se evidenciaron cambios en el proceso de
hinchamiento de los hidrogeles, asi como también la aparicion de diversos colores en el
polimero segun el pH del medio. Por otra parte, se observd la desorcion del extracto
cuando el HG-D. regia fue sumergido en agua durante 48 horas; posteriormente
mediante el estudio FTIR-ATR se corroboré que la desorcion fue de solo una fraccion
del extracto debido a la aparicion de sefiales correspondientes a grupos funcionales tanto
del extracto como de la estructura del hidrogel. También, los HG-D. regia revelaron una
posible actividad antibacteriana frente al microorganismo S. aureus, con la aparicion de
halos de inhibicion, efecto asignado a los compuestos polifendlicos presentes en el
extracto de las flores de D. regia.
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INTRODUCCION

Las plantas producen diversos tipos de compuestos que se han clasificado en dos
grandes grupos. Siendo, los metabolitos primarios, encargados de los procesos de
fotosintesis, respiracion y asimilacion de nutrientes; a este grupo pertenecen la clorofila,
los aminodcidos, nucledtidos, carbohidratos simples y lipidos de membrana. Mientras
que en el siguiente grupo estan los metabolitos secundarios, los cuales no parecen tener
una funcion directa en el crecimiento y desarrollo de la planta y presentan una
distribucion restringida en el reino vegetal; a este grupo pertenecen los terpenos,
compuestos fendlicos y compuestos nitrogenados (Gonzélez y Sabana, 2015).

Entre los compuestos fendlicos de las plantas estan las antocianinas, de la familia de los
flavonoides; son pigmentos hidrosolubles que se encuentra en las vacuolas de las células
vegetales y son responsables de los colores rojos, azules o purpura que se encuentran en
plantas, especialmente hojas, flores, frutos y tubérculos (Khoo y cols., 2017). Las
antocianinas son solubles tanto en agua como en la mayoria de los disolventes organicos
y esta propiedad facilita su incorporacién en numerosos sistemas alimentarios acuosos.
Por el contrario, estos pigmentos son insolubles en disolventes apolares, ademas de ser
inestables en medios alcalinos o soluciones neutras (Heras y cols., 2013).

Quimicamente las antocianinas son glucésidos de las antocianidinas. Estan constituidas
por una molécula de antocianidina, la aglicona, a la que se le une un aztcar por medio de
un enlace B-glucosidico. La estructura basica de estas agliconas es el ion flavilio (Figura
1), llamado también 2-fenilbenzopirilo. El nivel de hidroxilacién y metilacion en el
anillo “B” de la molécula determina el tipo de antocianidina (Rabanal y Medina, 2021).
Aunque se han descrito doce diferentes antocianidinas, las mas comunes en plantas son:
pelargonidina, cianidina, delfinidina, peonidina, petunidina y malvidina. El azucar
presente en la molécula les confiere una gran solubilidad y estabilidad, generalmente se
une a la antocianidina en la posicion 3 del grupo fendlico en el anillo “B”, pero también

puede hacerlo en las posiciones 5y 7 del anillo “A” (Aguilera y cols., 2011).



Figura 1. lon flavilio (2-fenilbenzopirilo) (Rabanal y Medina, 2021).

El color de las antocianinas depende de varios factores, como son los sustituyentes
qguimicos que contenga y la posicién que ocupan en el grupo flavilio, esto es, si
aumentan los hidroxilos del anillo fenolico se intensifica el color azul, mientras que la
introduccion demetoxilos provoca la formacion del color rojizo. Dentro de los factores
que afectan el color de las antocianinas se encuentra el pH que tiene una influencia

significativa (Solano y cols., 2016).

El cambio de coloracion en funcion de la variaciéon del pH de la soluciéon que contiene
antocianinas esta asociado a cambios estructurales de estos compuestos, como se
muestra en la

Figura 2. Cuando el pH se encuentra entre 1 y 2 unidades, la solucion indicadora
presentara coloracion generalmente roja, debido a la elevada concentracién de la forma
estructural del catién flavilio. En 2 < pH < 6 la antocianina se encuentra en forma de
carbinol y la coloracién roja disminuye de intensidad. A medida que el pH aumenta, la
intensidad de la coloracion roja disminuye hasta que la solucion se vuelve incolora.
Entre pH 6,5 y 8, la solucidén asume una coloracion que varia del violeta al azul, debido
a la presencia de la forma estructural anhidrobase. Con la elevacion del pH, la
anhidrobase producida va sufriendo la ionizacion y, a medida que esta ionizacién
aumenta, la solucion primero asume una coloracion azul-verdoso entre pH 9 y 10,
después pasa del verde al verde-amarillento entre pH 11 y 12. Por encima de pH 12, la
solucion se vuelve amarilla debido a que se produce la apertura del anillo benzopirilio,

dando origen a las estructuras llamadas chalconas (Guimardes y cols., 2012).
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Figura 2. Cambios estructurales de las antocianidinas en funcion del pH (Guimaraes y
cols., 2012).

La propiedad de las antocianinas de cambiar de color es lo que hace posible su
utilizacion como indicador natural de pH en determinaciones analiticas y cuantitativas
(Freitas, 2019). El pH es un indice que indica la acidez, neutralidad o alcalinidad de un
medio cualquiera. EI pH es una caracteristica de las sustancias, determinado por la
concentracion de iones hidrogeno (H*). Cuanto menor es el pH de una sustancia, mayor
es la concentracion de iones H* y menor es la concentracion de iones OH". Los valores
de pH varian de 0 a 14 y pueden ser medidos por medio de un aparato llamado pHmetro,
pero también se pueden observar cambios en el pH (con menor precision) con el uso de

indicadores (Dias y cols., 2018).



Los indicadores &cido-base o indicadores de pH son sustancias orgéanicas débilmente
acidas (indicadores acidos) o débilmente basicas (indicadores basicos) que cambian de
color en diferentes rangos de pH, esto significa que presentan colores diferentes para sus
formas protonadas y desprotonadas (Huarote, 2018). Entre los indicadores de pH
comunmente utilizados se encuentran: naranja de metilo, fenolftaleina, verde de
bromocresol y rojo fenol; éstos son productos quimicos peligrosos que contaminan el
medio ambiente, el agua y el suelo, por lo que son perjudiciales para la salud. Ademas,
los indicadores quimicos comerciales son costosos y algunos de ellos tienen efectos
toxicos en las personas que los manipulan. Por estas razones, ha surgido un interés
creciente en la busqueda de fuentes alternativas de indicadores de origen natural (Jain y
cols., 2013).

Algunas de las ventajas en la utilizacion de indicadores naturales, en sustitucion de los
indicadores convencionales, incluyen que éstos se encuentran disponibles en tejidos
vegetales de varias especies de plantas y causan un menor impacto ambiental.
Quimicamente, esto se debe a que los indicadores naturales son solubles en agua lo que
acelera su descomposicion en el medio ambiente cuando son descartados. Ademas, su
solubilidad facilita la preparacion del indicador en forma de solucién para ser empleados

en ambitos experimentales (Costa y cols., 2015).

Un ejemplo de un indicador natural, es el extracto obtenido de las flores del arbol de
Delonix regia (Bojer ex Hook) Raf., también conocido como Royal Poinciana,
Flamboyant o el arbol de fuego; es una especie de planta con flores. Pertenece al género
Delonix (familia Leguminosae, subfamilia Caesalpinioideae, tribu Caesalpinieae, grupo
Peltophorum), incluye 11 especies, nueve endémicas de Madagascar, una restringida a
Africa oriental y la dltima ubicada también en el continente africano; su distribucion se
extiende hasta el Medio Oriente y la India (Duno, 2012). Se han reportado arboles con
flores de varios colores (amarillas, blancas, moradas), ademas de las rojas. Asi como

muchos usos medicinales que incluyen efectos antiulcerosos, antihelminticos,



hepatoprotectores, actividades antimicrobianas, antirreumaticas y antiinflamatorias; los
cuales se clasifican de acuerdo a la parte del &rbol D. regia empleada, por ejemplo se
dice que su corteza resulta util para los tratamientos reumaticos, que sus flores sirven
tratar problemas respiratorios y las raices se emplean para aliviar dolores abdominales
(Modi y cols., 2016).

Delonix regia (Bojer ex Hook) Raf. es un arbol que tiene flores grandes, con cuatro
pétalos que miden hasta 8 cm de longitud y un quinto pétalo llamado estandarte, que es
mas largo y manchado de amarillo y blanco. Las vainas maduras son lefiosas, de color
castafio oscuro, de 60 cm de longitud y 5 cm de ancho. Las semillas son pequefias y
pesan alrededor de 0,4 g. Las hojas miden de 30 cm a 50 cm de largo, cada una tiene de
20 a 40 pares de foliolos primarios compuestos, también Ilamados pinnados y cada uno
de éstos esta dividido a su vez en 10 a 20 pares de foliolos secundarios (Figura 3) (Jahan
y cols., 2010).

Figura 3. Representacion del arbol D. regia (Bojer ex Hook) Raf, y sus partes (Duno,
2012).

El color rojo de las flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf. es una consecuencia de su

contenido de antocianinas. S6lo unos pocos articulos han informado sobre la presencia



de estas sustancias quimicas en extractos de las flores de D. regia y sus posibles usos
como indicadores de pH. Asi, Nabiel y colaboradores en 1976, mediante sus estudios,
hallaron la presencia de dos antocianinas identificadas como cianidina 3-O-glucésido y
cianidina 3-O-gentiobiésido, sin ninguna cuantificacion. Por su parte, Abje y
colaboradores (2008) confirmaron la presencia de la primera de estas antocianinas y por
primera vez identificaron la cianidina 3-O-rutinosida y la pelargonidina 3-O-rutinosida.
Todas las estructuras sefialadas estan representadas en la Figura 4. Por otra parte,
Vaischali y colaboradores en el 2011 en su estudio sobre la actividad antiinflamatoria de
D. regia (Bojer ex Hook) Raf. encontraron que los extractos etandlicos de las flores de
dicho arbol contenianproteinas, taninos, compuestos fendlicos, glicdsidos, esteroles y

triterpenoides.

Cianidina 3-O-glucésida Cianidina 3-O-rutinosida ”ﬂo

HO.
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Cianidina 3-O-gentibidsida Pelargonidina 3-O-rutinosida

Figura 4. Estructuras de las antocianinas presentes en las flores de D. regia (Bojer ex
Hook) Raf. (Abje y cols., 2008).

En un estudio mas reciente realizado por Veigas y colaboradores en 2012, se confirmé
nuevamente la presencia de las antocianinas cianidina 3-O-glucosido y cianidina 3-O-
rutinosido en los extractos de las flores de D. regia, mediante anélisis de HPLC-MS.
Ademas se hallaron otros compuestos antocianicos siendo: petunidina 3-O-glucésido,

peonidina-3-O-glucésido y petunidina-3-O-acetyl glucésido. El contenido de



antocianinas en las flores de D. regia es de gran interés debido a sus diversas funciones
medicinales, pero también convierte a dicho extracto en un potencial indicador natural
de pH, gracias a la propiedad que poseen las antocianinas de cambiar de color en

funcién del pH del medio en el que se encuentran.

Dentro de los antecedentes que reportan el uso de los extractos de las flores de D. regia
como indicador natural de pH se encuentra el estudio realizado por Singh y
colaboradores en 2011, en el cual los resultados indicaron que los extractos de flores de
estas plantas se pueden utilizar como indicador acido-base en la titulacion de éacidos
fuertes con bases fuertes porque se obtuvieron resultados similares con fenolftaleina y
rojo de metilo. En el caso de la titulacién de acido débil y base débil, los resultados
obtenidos por el extracto de flores de D. regia también coincidieron con los resultados

obtenidos por el indicador convencional.

Ademas, es importante mencionar el estudio realizado por Torres en 2015, donde se
empled el extracto de las flores de D. regia como indicador en valoraciones &cido-base
(volumétricas y potenciométricas) en medio acuoso. De acuerdo a los resultados
obtenidos el extracto puede ser utilizado como indicador acido-base ya que mostré un
viraje de color en el punto final de la titulacion volumétrica producto de un cambio
qguimico. Conforme a las titulaciones potenciométricas el comportamiento del extracto
en una escala de pH de soluciones buffer de 1 a 14, se definié que el viraje de color del
extracto de las flores de D. regia fue de 3 a 4, por lo que puede utilizarse en este rango
de pH. Cabe destacar que la razén detrds del uso de estos indicadores naturales en
preferencia a los indicadores sintéticos es su disponibilidad, facilidad de preparacion y

rentabilidad.

Por otro lado, los polimeros representan uno de los materiales mas importantes en la
vida cotidiana, debido a que han desplazado, en muchos casos, al metal, madera, vidrio,
concreto, entre otros. Los polimeros son macromoléculas constituidas de un gran

nadmero de moléculas, enlazadas covalentemente, mediante reacciones de



polimerizacion. Dentro de la enorme variedad de polimeros existentes hay que destacar a
los geles poliméricos, los cuales forman parte de los solidos porosos, gracias a la
flexibilidad de sus cadenas que hacen posible la entrada de moléculas de disolvente
dentro de la estructura tridimensional, experimentando macroscopicamente un proceso
de expansion o hinchamiento de la misma. Si el hinchamiento de la red polimérica se
lleva a cabo por la absorcion y retencion de agua en los intersticios de la malla se tiene

como resultado a los denominados hidrogeles (Contreras, 2012).

Los hidrogeles son polimeros hidréfilos que poseen una red tridimensional que los hace
insolubles en agua. La capacidad de absorcion de los hidrogeles se manifiesta
visualmente como un “hinchamiento” del material y que ocurre cuando se ponen en
contacto con un disolvente compatible termodinamicamente, debido a la presencia en su
estructura molecular de grupos afines al agua (-OH, -COOH, -CONH, -CONH-, -SO3H)
(Benitez y cols., 2015). Son insolubles en agua debido a la existencia de una red
polimérica tridimensional o entrecruzamientos en su estructura, no solo por uniones
covalentes (enlaces sigma), tipicas de cualquier material entrecruzado sino también por
fuerzas intermoleculares de van der Waals y a los enlaces de hidrégeno, ademas de otros
tipos de interacciones como son las fuerzas electrostaticas, tanto atractivas como

repulsivas (Pinzon, 2002).

En su estado hidratado, los hidrogeles son blandos, elasticos, suaves al tacto y presentan
una determinada resistencia mecénica. Pueden sufrir un cambio de su volumen debido a
la variacion en las condiciones del medio, tales como: temperatura, pH, composicién del
solvente y fuerza idnica; conservando siempre su forma hasta alcanzar su equilibrio
fisico y quimico, el cual engloba el equilibrio que alcanza la expansion de la red
tridimensional en la medida que moléculas de agua entran en ella, frente a las fuerzas
cohesivas de la misma que se oponen a su expansion excesiva (equilibrio fisico); y el
equilibrio quimico que se logra por las interacciones entre la macromolécula y las
moléculas del solvente (Bennour y Louzri, 2014). No obstante, en estado deshidratado

los hidrogeles se denominan xerogeles, en este caso se comportan como sistemas rigidos



y amorfos, es decir; son polimeros que combinan el comportamiento vitreo (en su estado
seco) con elasticidad (cuando absorbe suficiente solvente), convirtiéndolos en

interesantes materiales de estudio (Zerpa, 2017).

El xerogel es un material sélido y duro, pero cuando entra en contacto con una solucién
acuosa, ésta se difunde hacia el interior y el gel se hincha hasta alcanzar un equilibrio
fisicoquimico (Ramirez y cols., 2016). A medida que ocurre el proceso de difusion de
agua dentro de dicha red, la respuesta de las cadenas no es inmediata. EI hinchamiento
implica el movimiento de grandes segmentos de las cadenas del polimero para permitir
la incorporacidon de las moléculas de agua, lo que genera una separacion macromolecular
(Karadag y Saraydin, 2002; Katime y Mendizabal, 2010) (Figura 5). El hinchamiento
puede definirse en términos de la rapidez de hidratacion y del estado hinchado de
equilibrio, siendo de importancia fundamental en la caracterizacion del material como
sistema de liberacion de sustancias, entre las que se encuentran los farmacos, iones, y

otros compuestos (Escobar y cols., 2000).

Fluido

B
B (— N\

Xerogel Hidrogel

Figura 5. Representacion grafica del hinchamiento de un hidrogel (Ramirez, 2017).

En este sentido, se define a un hidrogel comercial como un polimero superabsorbente de
origen organico, compuesto comunmente por poliacrilato de sodio, acido acrilico, o un
copolimero de acrilamida; que se venden en forma de pequefias esferas en floristerias y

bazares (GOmez y Cafiamero, 2011).
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La difusion de moléculas de agua a través de los hidrogeles tiene una importancia
significativa en diferentes campos de la ciencia y la ingenieria, tales como la medicina,
el medio ambiente, la agricultura, entre otros (Rojas de Gascue y cols., 2010). Se han
reportado muchos estudios sobre el uso de hidrogeles para la absorcion o liberacion de
sustancias (medicamentos, colorantes, insecticidas, entre otros). Todos éstos con
diversos objetivos, ya sea la descontaminacion de aguas, tratamiento de heridas,
eliminacidon de plagas en plantas e incluso usos mas practicos en laboratorios cientificos
tales como la liberacion de indicadores en titulaciones quimicas. Siendo la capacidad de
hinchamiento que poseen los hidrogeles, la principal caracteristica que ha permitido

incluir dicho material polimérico y darle diversos usos en la vida cotidiana.

Entre los estudios que se basan en la liberacion de farmacos a través de hidrogeles se
encuentra el realizado por Borges (2021), quién evaluo el comportamiento de hidrogeles
de poli(acido-gamma-glutamico) en la liberacion controlada de sulfato de neomicina a
diferentes valores de pH y temperatura. Las técnicas de Espectroscopia Infrarroja
(FT-IR), Microscopia Electronica de Barrido (SEM) y Analisis Termogravimétrico
(TGA) permitieron corroborar la presencia del farmaco en la matriz polimérica. Ademas,
los ensayos in vitro realizados demostraron que la liberacion del farmaco aumento tanto

con el incremento de la temperatura y como del pH.

Por otro lado, el estudio de Garcia en 2021 sirve de introduccion a la combinacion de
hidrogeles y colorantes; ya que sintetiz6 hidrogeles hibridos a partir de acrilamida, acido
maleico y didxido de titanio para evaluar la capacidad de remocion de colorantes en
soluciones. En este estudio se determind la capacidad de hinchamiento de los hidrogeles
hibridos en la solucion del colorante (azul de metileno) y se obtuvo como resultado que
el nivel de hinchamiento se redujo en comparacion al hinchamiento maximo que se
alcanzé en agua, hecho que se atribuyo a la interaccion entre el hidrogel y el azul de
metileno, confirmando asi la capacidad de remocién de colorantes por parte de los
hidrogeles sintetizados. Se realizaron otros estudios como MEB, espectroscopia FTIR y

difraccion de rayos X para caracterizar los hidrogeles. Ademas se empleé la técnica de
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fotocatalisis para provocar la degradacion del colorante a través de la utilizaciéon de
radiacion ultravioleta y la fotoactividad de la especie quimica TiO, presente en la

estructura del hidrogel empleado.

Finalmente, un antecedente de gran importancia es el estudio realizado por Nufiez en
2018, quien empled hidrogeles comerciales en pruebas colorimétricas para la absorcion
de extractos naturales con caracteristicas de indicadores &cido-base, debido a la
presencia de antocianinas, obteniendo como resultado cambios de tamafio y color en el
hidrogel y la solucién a diferentes valores de pH. Nufiez afirm6 que a simple vista los
hidrogeles interaccionaban con las soluciones de los extractos porque adquirieron su
color, pero el estudio del grado de hinchamiento le permitié confirmar este hecho
cuando los hidrogeles cargados con los extractos presentaron menores porcentajes de

hinchamiento en comparacion con los hidrogeles cargados con agua.

Teniendo en cuenta las propiedades acido-base de los compuestos presentes en la
especie D. regia (Bojer ex Hook) Raf. y la utilidad de los hidrogeles de uso comercial,
en este trabajo de investigacion se llevara a cabo la absorcién de extractos de las flores
de D. regia (Bojer ex Hook) Raf. por hidrogeles comerciales para ser empleados en la

valoracién colorimétrica de soluciones acuosas.



METODOLOGIA

Recoleccion e identificacion del material vegetal

Las flores del arbol Delonix regia (Bojer ex Hook) Raf. (Figura 6) fueron recolectadas
en el patio central de la Universidad de Oriente Nucleo de Sucre y en la localidad de
Boca de Sabana del municipio Sucre de la ciudad de Cumand, Estado Sucre. EI material
vegetal de dicha planta fue identificado por el Lcdo. Jests Bello, perteneciente al

Departamento de Biologia de la institucion.

Figura 6. Flor del arbol Delonix regia (Bojer ex Hook) Raf. (Veigas y cols. 2007)
Obtencion de los extractos

Soxhlet
Los pétalos frescos de las flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf., fueron cortados en
trozos pequefios e introducidos dentro del cartucho de alimina y del equipo soxhlet. Una
vez encendida la cocinilla eléctrica y alcanzada la temperatura correspondiente inicié la
ebullicion (78 °C) y posteriormente la condensacion del etanol, el mismo cubrié al
cartucho hasta que se produjo el reflujo, dicho proceso se llevo a cabo durante 1 hora.
Finalmente, se dejo reposar el balon con el solvente, el cual se introdujo en un

rotaevaporador marca Heindolph a 50 °C para obtener el extracto crudo.
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Maceracion
Se agreg0 etanol a los pétalos frescos de las flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf.
almacenados en envases de vidrio y se dejo que ocurriera el proceso de extraccion
durante 7 dias. Al transcurrir este tiempo se filtrd y trasvaso la mezcla a un envase,
luego se agrego6 etanol nuevamente; este proceso se repitio hasta observar la muestra
completamente decolorada. Al culminar dicho proceso se rotaevapord el solvente a
50 °C en un equipo marca Heindolph y de esta forma se obtuvo el extracto crudo que
luego fue utilizado en la realizacion de las pruebas quimicas preliminares y demas

estudios.

Determinacion de metabolitos secundarios

Fueron realizadas diversas pruebas fitoquimicas a todos los extractos obtenidos de las
flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf. con la finalidad de identificar los metabolitos
secundarios y al mismo tiempo las posibles familias de compuestos presentes. Los tipos

de metabolitos estudiados y los procedimientos realizados se especifican a continuacion:

Saponinas
En un tubo de ensayo se colocaron 0,5 g del extracto crudo y se le adicionaron 2 ml de
agua destilada; posteriormente, se agitd vigorosamente durante 30 segundos. Fue
confirmada la presencia de saponinas, al observar la formacién de una espuma
persistente durante 30 minutos, en una zona de 3 cm a 15 cm por encima de la superficie

del liquido.

Flavonoides
Una porcidn del extracto crudo se coloco en un tubo de ensayo y se le agregaron 2 ml de
HCI concentrado y virutas de magnesio. Se consideré el resultado positivo para
flavonoides al producirse una coloracion roja cuando se dejo reposar la reaccion por

unos 15 minutos.

Una gota del extracto crudo se coloco sobre un papel de filtro y se rocié con una
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solucion de NH4Cl al 1 % m/v en etanol. La aparicién de una mancha fluorescente
amarilla bajo luz UV indico la presencia de flavonoides.

Polifenoles
Una porcidn del extracto fue disuelta con agua destilada, y se agregaron 4 gotas de una
solucién de FeCls al 1 % m/v. De tal manera que al observarse una coloracion marron

oscuro o0 negro en la muestra se consideré como un resultado positivo.

Taninos
Los taninos fueron identificados al tratar el extracto con una solucién al 1 % m/v de
gelatina en NaCl al 1 % m/v, donde la formacién de un precipitado blanco fue

considerado como un resultado positivo para la presencia de estos compuestos.

Glicosidos cardiotonicos
En un tubo de ensayo se disolvieron 0,5 g del extracto crudo en cloroformo vy, luego se
hizo reaccionar con una mezcla 50-50 recién preparada de C¢H3(NO,),COOH (2 %m/v)
y KOH (0,5 mol/l). Considerando el resultado de esta prueba como positivo al aparecer

una coloracién azul o violeta.

Glicosidos cianogénicos
Se afadieron unas gotas de cloroformo al extracto crudo y se calentd entre 50 °C y
70 °C en un tubo de ensayo. Los vapores estuvieron en contacto con un papel de filtro,
colocado en la parte superior del tubo, el cual se encontraba impregnado con una
solucion al 1 % m/v de CgH,0H(NO;); en Na,CO3; al 10 % m/v. Los compuestos

cianogénicos se manifestaron como una mancha roja sobre el papel.

Esteroles insaturados y triterpenos pentaciclicos
Se pesaron 0,5 g del extracto crudo y se disolvieron en cloroformo, luego se hizo
reaccionar con unas pocas gotas del reactivo Liebermann-Burchard (solucion de

anhidrido acetico y cloroformo 1:1 a 0 °C, mas dos gotas de acido sulfirico
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concentrado), recién preparado. Un cambio en la coloracion azul a verde, indicé la
presencia de esteroles insaturados; sin embargo, al producirse una coloracion violeta se

consider0 positiva para triterpenos pentaciclicos.

Metilencetonas
Se disolvieron 0,5 g del extracto crudo en etanol y posteriormente se traté con el
reactivo de Baljet (mezcla de 1 g de acido picrico con 100 ml de etanol y 10 g de
hidroxido de sodio con 100 ml de agua). Una coloracion roja en la solucion indico la

presencia de metilencetonas.

Fenilpropanoides

Para la determinacion de fenilpropanoides se utilizaron tres tubos de ensayo. EI primer
tubo fue rotulado como testigo, en el cual se afiadié una pequefia porcion del extracto
disuelto en etanol; en el segundo tubo de ensayo se agreg6 la misma porcion del extracto
disolviéndolo en etanol y adicionando luego HCI 0,5 mol/l, solucion acuosa de NaNO;
al 10 % m/v y finalmente 3 gotas de una solucion acuosa de NaOH 2 mol/l. El tercer
tubo también fue preparado como testigo, con todos los reactivos sin el extracto crudo.
Una solucién rosada o purpura fue indicativa de la presencia de fenilpropanoides.

Cumarinas
Se pesaron aproximadamente 0,5 g del extracto crudo y se disolvieron en etanol, luego
se agreg6 una solucion de NaOH (0,5 mol/l). La prueba fue considerada positiva al

observar un cambio en la coloracion a amarillo.

Se anadieron 0,5 g del extracto crudo en un tubo de ensayo y se disolvieron en etanol.
En la parte superior de dicho recipiente se colocé un papel de filtro impregnado con una
solucion diluida de NaOH. Luego, se calento el tubo en bafio de Maria a 100 °C por
varios minutos. El papel fue removido y examinado bajo luz UV, y una fluorescencia

amarilla fue indicativa de cumarinas.
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Alcaloides
En un tubo de ensayo se colocaron 0,5 g del extracto crudo, se disolvieron en HCI (10 %
v/v) y la solucién se agitd en un embudo de separacién con cloroformo. La fase organica
se conservl, mientras que la fase acuosa fue alcalinizada con NaOH al 10 % m/v y
extraida con cloroformo. Las tres fases fueron analizadas para alcaloides, por separado,
utilizando el reactivo de Dragendorff, un precipitado naranja rojizo di6 indicio de la

presencia de alcaloides.

Antraquinonas
Se pesaron 0,5 g del extracto crudo y se extrajeron con una solucion de KOH (0,5 mol/l),
se filtrd, luego se acidifico con CH3COOH concentrado y se agito con CgHs. Una
coloracion roja en la capa organica al alcalinizarla con NH4OH concentrado, fue

considerada como un resultado positivo para antraquinonas.

Valoracion colorimétrica y potenciométrica de los extractos

Valoracion colorimétrica
Se tomaron 10 ml de una solucién de HCI 0,1 mol/l y se diluyeron a 50 ml con agua
destilada. Se afiadieron 6 gotas del extracto. Posteriormente, se titulé con una solucién,
previamente estandarizada con biftalato de potasio (KCgHs0,), de NaOH 0,1 mol/l bajo
constante agitacion, hasta que se observo el cambio de color. EI mismo procedimiento se
realiz6 utilizando 3 gotas del indicador fenolftaleina (C2oH1404). Las titulaciones se
realizaron por triplicado para cada indicador.

Valoracion potenciométrica
Se tomaron 20 ml de una solucion de HCI 0,1 mol/l y se diluyeron a 100 ml con agua
destilada. Se afiadieron 6 gotas de la solucion del extracto y bajo agitacion se realizo la
titulacién con NaOH 0,1 mol/l. Se tomaron notas del pH del sistema después de cada
adicion del titulante. Se realiz6é el mismo procedimiento utilizando 3 gotas del indicador

convencional fenolftaleina. Las titulaciones se realizaron por triplicado para cada
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indicador.

Grado de hinchamiento y cinética de absorcion de los hidrogeles comerciales en

aguay extracto de las flores de delonix regia (bojer ex hook) raf.

Determinacion del indice de hinchamiento de los hidrogeles

Para determinar el indice de hinchamiento de los hidrogeles se emple6 la técnica de
gravimetria a temperatura ambiente (Villarroel, 2009). Para esto se sumergio un xerogel
en forma de esfera en un beacker con 25 ml de agua destilada o las respectivas
soluciones acuosas de los extractos. A intervalos fijos de tiempo, se extrajo el hidrogel,
se secO cuidadosamente su superficie con un papel de filtro, luego se registré su masa y
se coloco nuevamente en el beacker. Este procedimiento se repitid hasta no observar
variacion de la masa con respecto al tiempo. El porcentaje de hidratacion o indice de
hinchamiento (%H) se determind aplicando la ecuacién (1):

%H=(@1@)xum (Ec. 1)

my

donde %H es el grado de hinchamiento, mg y m¢ son las masas del hidrogel seco y del
hidrogel hinchado en el tiempo (t), respectivamente (Katime y cols., 2004). Al graficar
los porcentajes de hinchamiento calculados en funcion del tiempo, se construyeron

curvas de hinchamiento a temperatura ambiente.

Cinetica de hinchamiento de los hidrogeles
Los datos registrados durante la determinacion del indice de hinchamiento, se emplearon
para calcular los parametros correspondientes a la cinética de hinchamiento de los
hidrogeles. La capacidad de hinchamiento del hidrogel también puede ser expresada
como el porcentaje de agua absorbida (W), descrito por la ecuacién (2) (Katime y cols.,

2004).

W = (w) x 100 (Ec. 2)

me
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El comportamiento cinético de los hidrogeles puede describirse de acuerdo a una
ecuacion de segundo orden. Debido a que el indice de hinchamiento es determinado
mediante un experimento cuya data de absorcion obedece a largos periodos de tiempo y
elevados porcentajes de hidratacion; la capacidad de hinchamiento de los hidrogeles se

ajusta a la siguiente ecuacion diferencial (Katime y cols., 2004; Schott, 1992)

W = k(W — W)? (Ec.3)

dt

integrando esta ecuacion en el intervalo t = 0 (xerogel) y t = c (hidrogel completamente

hinchado) se obtiene que:

k 2
W = (LW‘”) (Ec. 4)

donde t es el tiempo registrado durante el hinchamiento del hidrogel; W., es el porcentaje
de agua cuando se alcanza el equilibrio (t = «) y k es la constante de rapidez de
absorcion (Katime y cols., 2004).

Reordenando la ecuacion (4), se obtiene la siguiente ecuacion:

=Ly 2

1
W_oo khWo%) (EC. 5)

L

w
donde el cociente t/W en funcién de t, permite obtener una recta cuya ordenada en el
origen es igual a 1/k(W.)* y la pendiente es equivalente a 1/W.,. Los pardmetros
cinéticos ky y W.,,, fueron calculados mediante simples despejes de variable (Katime y
cols., 2004).

Mecanismo de difusion del agua o soluciones del extracto en el hidrogel
La difusion de pequefias moléculas depende de las propiedades fisicas de la red del
polimero y las interacciones entre los segmentos de polimero y las moléculas pequefias.
De acuerdo con la segunda ley de Fick, la ecuacion de la ley de potencia se puede usar
para determinar el tipo de difusion del agua en el hidrogel (Buckley y Berger, 1962).
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F=kyst" (Ec. 6)
donde, F se expresa como una fraccion relacionada con la cantidad de agua acumulada
por el hidrogel en un momento dado, ky es una constante relacionada con el sistema de
red y el medio de hinchamiento y n es el exponente difusional, que rige el modo de

transporte del agua.

Se han reportado varias definiciones para F, entre las que mas habitualmente son
empleadas se encuentra la definicion de Crank (1975). En la cual, F esta representada

por la siguiente ecuacion:

m; —m m
F=< ‘ °>= ¥ (Ec.7)
Moo Moo

donde, m,, indica la cantidad de agua que se difunde en el hidrogel en el tiempo t, y

m., la cantidad de agua que se difunde después de un tiempo infinito.

Bajo esta perspectiva, y de acuerdo con la rapidez de difusion de fluidos con respecto a
la rapidez de relajacion de la matriz del polimero, el hinchamiento del sistema se analiza
para establecer qué factores fisicos determinan el mecanismo de difusién del agua en el
hidrogel. De tal manera, que para pastillas esféricas un valor de n cercano a 0,43 es
indicativo de un mecanismo de transporte controlado por la difusién de Fick o caso I,

donde la rapidez de difusién es mucho menor que la de relajacion (Tabla 1).

Tabla 1. Valores del exponente n de la ecuacion de difusion de fluido para hidrogeles
esféricos (Sandoval y cols., 2008).

Exponente (n)

Esfera Mecanismo de difusién
0,43 Difusion Fickiana
0,43<n<0,85 Transporte anomalo

0,85 Transporte Caso-II
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Cuando n = 0,85, el mecanismo de transporte es controlado por una difusion caso I,
aqui la difusion es muy répida en comparacion con los procesos de relajacion de las
cadenas poliméricas. Sin embargo, un valor de n entre 0,43 y 0,85 implica que el
mecanismo de transporte presenta un comportamiento no Fickiano o andmalo, que surge
de la contribucién de los dos procesos concomitantes: el fendémeno de difusion
simultaneamente acompafiado por la relajacion viscoelastica de las cadenas del polimero
(Figura 7) (Sandoval y cols., 2008).

Rrela :Rapidez de relajacién

- BN Ruif : Rapidez de difusion
N @ %0
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] 2\t
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% o4 .y
g
Radif > Rrela
Transicion
: » : Moléculas de Agua
+i= Gel Seco 7 Frente de Solvente (| ) Gel Hinchado * Moléculas de Sustancia

Figura 7. Representacion grafica de los mecanismos de difusién de fluidos para
hidrogeles esféricos: (a) Difusion Fickiana, (b) Transporte Andémalo y (c) Transporte
Caso-II (Bajpai Yy cols., 2008).

Interaccién del hidrogel/extracto con soluciones acidas y bésicas

Para estudiar el comportamiento de los HG-D. regia en soluciones &cidas y bésicas se
prepar6é una solucion acuosa de los extractos de las flores de D. regia (Bojerex Hook)
Raf., luego se colocaron los hidrogeles en 25 ml de la misma por 5 horas.
Posteriormente, las esferas poliméricas fueron sumergidas, por separado, en 25 ml de las
soluciones de CH3COOH y NaOH todas a una concentracion de 0,1 mol/l. A intervalos

fijos de tiempo, se extrajeron los hidrogeles, se secaron, se registraron sus masas y se
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colocaron nuevamente en los beackers. Este procedimiento se repitié hasta no observar
variacion en la masa con respecto al tiempo, ademas se realizé por triplicado tanto para
la solucidn &cida como para la solucion bésica. Al transcurrir del tiempo se observaron
los cambios presentados en el hidrogel y en el color de la solucién contenida en el vaso

de precipitado.

Para determinar el porcentaje de hinchamiento se empled la ecuacién (1) especificada
anteriormente, y se construyeron las curvas de hinchamiento a temperatura ambiente al

graficar los %H calculados en funcion del tiempo.

Caracterizacion por espectroscopia infrarroja de los extractos e hidrogeles
empleados

Las muestras de los extractos se analizaron por el método tradicional en un
espectrofotdmetro FTIR marca Perkin Elmer, modelo Frontier Optica, para ello se
mezclé aproximadamente 150 mg del material con 450 mg de KBr, se comprimio en
forma de pastilla y se procedio a realizar el analisis por transmision mediante el uso de
un porta muestra. Mientras que para el analisis de los hidrogeles secados a temperatura
ambiente (xerogel), cada muestra fue analizada directamente en el espectrofotometro
empleando un accesorio universal de Reflectancia Total Atenuada, por sus siglas en
inglés, ATR (Attenuated Total Reflectance).

Desorcién del extracto de las flores de delonix regia (bojer ex hook) raf. en agua

La desorcion en agua del extracto de las flores de D. regia, se llevd a cabo mediante la
utilizacion de hidrogeles cargados con la solucion del extracto, que luego fueron
sumergidos por separado en beackers con 25 ml de agua destilada. Dichas esferas
poliméricas permanecieron en estos recipientes durante 48 horas. Una vez transcurrido
el tiempo los hidrogeles fueron retirados, pesados y secados a temperatura ambiente para

posteriormente ser estudiados mediante Espectroscopia FTIR-ATR.
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Prueba antibacteriana de los hidrogeles cargados con extratos de las flores de d.
regia (bojer ex hook) raf.

Para la evaluacion de la capacidad antimicrobiana de los hidrogeles, se llevé a cabo la
realizacion de antibiogramas siguiendo la técnica de difusion en agar. Donde se tomaron
los hidrogeles cargados con los extractos de las flores de D. regia, un hidrogel cargado
con agua y un hidrogel comercial sin utilizar, todos en estado de xerogel; y fueron
posicionados en las placas de Petri servidas con agar Miuller-Hinton, previamente
inoculadas con la cepa clinica ATCC 25923 de la especie Staphylococcus aureus,
clasificada como una bacteria Gram positiva segun la coloracion de Gram.
Posteriormente, las placas se preincubaron a 5 °C por 12 horas y luego se incubaron a
37 °C por 24 horas (Bauer y cols., 1966). La accién antibacteriana se determind al
observar y medir el diametro (mm) del halo de inhibicién del crecimiento bacteriano

alrededor de los hidrogeles.



RESULTADOS Y DISCUSION

Rendimiento porcentual de los extractos obtenidos

Una vez realizadas las extracciones sucesivas con etanol a las flores de D. regia, se
determiné el rendimiento porcentual de los procesos de obtencion. En la Tabla 2 se
presentan los resultados obtenidos de las extracciones mediante los métodos: soxhlet y
maceracion Se aprecia que el rendimiento mas alto se obtuvo en la extraccion soxhlet

con un rendimiento de 11,09 % m/m.

Tabla 2. Rendimiento porcentual en la obtencion de extractos de las flores de Delonix
regia (Bojer ex Hook) Raf.

Método de extraccion Flores humedas Extracto crudo Rendimiento
(9) (9) (% m/m)

Soxhlet 200,1281 22,1861 11,09

Maceracion 282,7109 17,1994 6,08

De acuerdo a Luque y Priego (2010), la extraccion soxhlet permite que la muestra este
en contacto repetidas veces con porciones puras de disolvente, lo que facilita el
desplazamiento del equilibrio de transferencia; ademas el proceso se realiza con el
disolvente caliente y esto favorece la solubilidad de los analitos presentes en la muestra
solida. Dicha aseveracion permite explicar los resultados obtenidos, de un mayor
porcentaje de rendimiento para el método soxhlet y menor para el método de

maceracion.

Ademas, se observa que los rendimientos porcentuales fueron inferiores al 15 %, valores
que son comunes en el campo de los productos naturales, ya que las fuentes vivas tienen
un alto contenido de agua. De acuerdo a lo experimentado se puede decir que muchos de
los compuestos que sintetiza la especie estudiada son de naturaleza polar y poseen una

excelente afinidad por el etanol (Sepualveda y cols., 2003).
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Anélisis fitoquimico

La evaluacion quimica preliminar de los extractos provenientes de las flores de D. regia
(Bojer ex Hook) Raf. permitid, de manera rapida y sencilla, identificar la posible
presencia de algunos compuestos quimicos, realizando pruebas cualitativas especificas
de una familia o grupo de metabolitos. Las familias de compuestos orgéanicos detectados
fueron: flavonoides, polifenoles y taninos; los cuales se muestran en la Tabla 3.

Tabla 3. Andlisis quimico preliminar de extractos de las flores de D. regia (Bojer ex

Hook) Raf.
Metabolitos Secundarios Soxhlet Maceracion
Saponinas - -
Flavonoides + +
Glicosidos cardiotonicos ND -
Glicosidoscianogénicos ND -
Polifenoles + +
Taninos + +

Antraquinonas - -

Alcaloides - -
Esteroles insaturados ND -
Triterpenospentaciclicos ND -
Cumarinas - -

Metilencetonas - -

Fenilpropanoides - -

ND: no determinado.

Los flavonoides, sin ser metabolitos primarios, estdn ampliamente distribuidos en el
reino vegetal y se encuentran en las plantas en forma de glucésidos (Marcano y cols.,
2002). Son compuestos muy importantes para el desarrollo y buen funcionamiento de las
plantas, ya que actian como agentes antimicrobiales, fotoreceptores y protectores contra

la luz UV; ademas, presentan propiedades relacionadas con la salud humana, lo cual se
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basa en la actividad antioxidante y eliminacion de radicales libres (Cartaya y Reynaldo,
2001). Su esqueleto carbonado contiene 15 carbonos ordenados en dos anillos
aromaticos unidos por un puente de tres carbonos y se clasifican en funcion del grado de
oxidacion del puente de tres carbonos (Yonekura y cols., 2019). D. regia se destaca por
ser una planta que estd constituida por una gran variedad de flavonoides como
antocianinas, antocianidinas, flavanonas, flavonas, catequinas y chalconas (Adjé y cols.,
2010), lo que concuerda totalmente con la prueba positiva obtenida en este estudio. Asi,
Adjé y colaboradores (2012) en estudios realizados lograron caracterizar mediante
cromatografia liquida (HPLC-DAD) siete nuevos flavonoles en los extractos acuosos de
las flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf., siendo estos compuestos: 5-quercetina
3-O-rutinosido,  7-quercetina  3-O-glucosido,  6-quercetina  3-O-robinobiosido,
8-quercetina 3-O-galactosida, 9-aglicona de kaempferolrhannosil-hexosida, 10-aglicona
de isorhametolrhannosil-hexosida y 11-aglicona de quercetina, representados en la
Figura 8.

Igualmente, los fenoles fueron detectados en todos los extractos evaluados. En este
sentido, se sabe que las plantas sintetizan una gran variedad de productos secundarios
que contienen al menos un grupo fenol. Desde el punto de vista de su estructura quimica,
son un grupo muy diverso que comprende desde moléculas sencillas como los acidos
fenolicos hasta polimeros complejos como los taninos y la lignina (Torres, 2018).
Estudios realizados a extractos de D. regia coinciden con la presencia de estos
metabolitos en la planta. Entre dichos estudios se encuentra el realizado por Shabir y
colaboradores en 2011, quienes analizaron mediante HPLC el extracto de diferentes
organos del arbol D. regia e identificaron quince compuestos fendlicos en general,
siendo los principales: acido protocatechico, acido trans-cinamico, acido salicilico, &cido

clorogénico y acido gélico.
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Figura 8. Estructura quimica de los flavonoides identificados en el extracto de D. regia
(Adjéy cols., 2012).

Los taninos son sustancias fendlicas extraidas de plantas y algas, que resultan de la
combinacion de una molécula de azucar, generalmente glucosa, con un ndmero variable
de moléculas de acidos fendlicos, acido galico o acido elagico, y que tienen la habilidad
de formar complejos con proteinas, polisacaridos, acidos nucleidos y esteroides. Estos
metabolitos poseen propiedades antioxidantes, quimio-terapéuticas, anti-inflamatorias y
antimicrobianas (Olivas y cols., 2015). El resultado positivo de la presencia de taninos
en los extractos de las flores de D. regia es consistente con el trabajo realizado por Chai
y colaboradores (2012), quienes analizaron los taninos condensados en extractos de
diversos organos del arbol D. regia y encontraron los siguientes compuestos:

propelargonidina (PP), procianidina (PC) y prodelfinidina (PD).
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Es importante mencionar que las pruebas indicadas anteriormente son de caracter
general, y que posiblemente algunas generen falsos positivos debido a interferencias
ocasionadas por la complejidad de los extractos analizados, ya que contienen una gran
variedad de compuestos (Marcano y cols. 2002). Ademas, el hecho de no haber
detectado la presencia de algunas familias de metabolitos, no implica necesariamente la
ausencia de los mismos, pues, es posible que estos se encuentren en concentraciones

muy bajas o inferiores a los limites de deteccion de las pruebas realizadas.

Para confirmar la presencia de las familias delos diversos metabolitos secundarios
detectados, se realizaron analisis de FTIR a los extractos. Los resultados de estos analisis
estan representados en la Figura 9, en la cual se observan sefiales que confirman la

presencia de grupos funcionales correspondientes a los compuestos antes mencionados.

La banda ancha e intensa que aparece entre 3400 cm™ y 3100 cm™ corresponde al
estiramiento O-H de alcoholes y fenoles; y estd relacionada con la sefial ubicada
aproximadamente a 1400 cm™ que puede atribuirse a la flexion del enlace O-H del tipo
R-OH y de fenoles. Ademés la banda entre 620 cm™ y 600 cm™ tiene que ver con la
flexion fuera del plano del enlace C-OH de alcoholes, indicando la presencia de
compuestos como flavonoides y taninos. Cabe destacar, que de acuerdo al estudio
realizado por Abdel y colaboradores (2016) las amplias absorciones alrededor de 2500
cm™ y 3500 cm™ centradas en aproximadamente 3343 cm™ confirman la existencia de
grupos O-H carboxilicos y grupos COOH libres, informacién que permite ratificar la

asignacion de sefiales hechas en la investigacion en curso.

Por otro lado, a 2927 cm™ se encuentra la sefial correspondiente al estiramiento C-H,
caracteristicas de carbono con hibridacién sp®. También, se observa una banda
pronunciada a 1629 cm™ atribuible al estiramiento C=C; y la banda a 864 cm™ esta
relacionada con la flexion C-H fuera del plano correspondiente a un anillo aromaticop-

disustituido, estructura caracteristica de los flavonoides y taninos.
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Figura 9. Espectros FTIR de los extractos obtenidos
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por soxhlet y maceracion de las

flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf.

Ademés, la sefial observada en 1700 cm™ corresponde al estiramiento C=O de

compuestos carbonilicos que se relacionan con la familia de compuestos polifendlicos

como los flavonoides. Esta sefial también es descrita por Goldson y colaboradores

(2016) en su estudio sobre la caracterizacion del D. regia, cuya sefial a una longitud de

onda de 1742,63 cm™ la atribuyen al estiramiento C=0 del carbonilo.

Valoracion colorimétrica y potenciométrica de los extractos

Las valoraciones acido-base se utilizan de manera sistematica en casi todos los campos

de la quimica y tienen muchas areas de aplicacién. El método de deteccion mas utilizado

es con indicadores quimicos, que deben mostrar su

cambio de color dentro de un

intervalo de respuesta de pH que abarque el punto de equivalencia. Por otro lado, cuando

se registra con un potenciometro, la variacion de pH de una disolucion al ir afiadiendo el

agente titulante se obtiene la curva de valoracion, al representar los datos de pH frente al

volumen, la cual permite una estimacién mas precisa del punto de equivalencia
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(Martinez, 2017).

En la Tabla 4 se muestran los datos y resultados obtenidos durante la titulacién
volumétrica de HCI con NaOH empleando el extracto como indicador de pH, para la que
se obtuvo un volumen de equivalencia promedio de +9,9250 ml y al que le corresponde
una concentracion de 0,1012 mol/l. Es importante mencionar que con el uso del extracto
de D. regia como indicador, se observé un cambio rapido de color con la adicion de
titulante en el punto final, caracteristica fundamental de un indicador de pH

convencional.

Tabla 4. Datos y resultados obtenidos de la titulacién volumétrica.

Vel (ml) VNaon (M) Crci (mol/l)
9,8 0,0999
10 0,1019
10
10 0,1019
9,9 0,1009
(VNaon = Error) ml (Cycr £ Error) mol/l
(9,9250 + 0,0957) (0,1012 + 0,0010)

En la Figura 10 se representan las gréaficas obtenidas de la valoracion potenciométrica,
empleando la misma solucion e indicador. Para este método el volumen de equivalencia
hallado, a través del punto de inflexion de la curva, es 9,9 ml de NaOH. De forma
general, se puede decir que los volimenes de equivalencia obtenidos en las valoraciones
volumétricas y potenciométricas son similares. Por lo tanto, se confirma la efectividad

del extracto de las flores de D. regia como indicador de pH.
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Figura 10. Curva de (a) la valoracion potenciométrica de NaOH con HCI 0,1 mol/l y (b)
la primera derivada.

Durante las titulaciones volumétricas y potenciométricas realizadas empleando el
extracto de las flores D. regia como indicador de pH natural, se observd que las
soluciones presentaron una disminucién de la intensidad de la coloracion inicial a
medida que el pH del medio se acercaba al punto final de la reaccion entre el acido y la
base (Figura 11), pasando de un color rojo a un color naranja claro. A continuacion, con
la adicién de s6lo una pequefia fraccion de volumen de solucién de NaOH el sistema
asumia la tonalidad verde claro, sugiriendo exceso de la forma alcalina en relacion con
la forma &cida del indicador. Después de alcanzado el punto final de la titulacién, la
adicion de solucion bésica causaba que la coloracion del sistema se volviera mas intensa,

pasando del verde claro a verde y del verde al verde amarillento.

Segn Guimardes y colaboradores (2012), el cambio de coloracion en funcién de la
variacion del pH de la solucién que contiene antocianinas estd asociado a cambios
estructurales de estos compuestos, lo que permite explicar los diferentes colores
exhibidos por las soluciones durante las titulaciones volumétricas y potenciométricas

empleando el extracto como indicador, representados en la Figura 11.
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pH=2,10 pH=5,17 pH= 5,78 pH= 6,75 pH= 9,65

Figura 11 . Variacion del color del extracto de las flores D. regia (Bojer ex Hook) Raf.
durante la titulacion volumétrica con NaOH (0,1 mol/l).

Por otro lado, el tipo de volumetria acido-base en el que puede utilizarse un indicador
esta relacionado con el rango de pH en el que se ubica el cambio de color del mismo.
Cuando un indicador tiene rango de pH para el cambio de coloracion situado en la
region ligeramente acida de la escala de pH (5 < pH < 7), el uso de este indicador se
recomienda en las titulaciones de base débil-acido fuerte, pues el punto final en ese tipo
de titulacién ocurre a pH ligeramente acido; cuando el indicador tiene el rango de pH
para el cambio de coloracion localizado en la regién ligeramente basica (7 < pH < 9), el
uso de este indicador se recomienda en las titulaciones de acido débil-base fuerte, pues
en este caso, el punto final de la titulacion se produce en un pH ligeramente alcalino

(Guimaraes y cols., 2012).

En la Tabla 5 se observan los colores y valores de pH obtenidos para antes, durante y
después del punto final de la titulacién potenciométrica con el extracto de las flores de
D. regia como indicador. De donde se puede inferir que el intervalo de pH para la
transicion de color de este indicador se localiza en un rango ligeramente é&cido
(5,17 < pH < 6,75), de este modo, el extracto que puede sustituir algunos indicadores
convencionales, como purpura de bromocresol (5,2 < pH < 6,8) y rojo de clorofenol
(5,0 <pH < 6,6).
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Tabla 5. Cambios de color y pH del extracto de las flores de D. regia (Bojer ex Hook)
Raf.; antes, durante y despues del punto final en la valoracion potenciométrica.

Antes del Después del Punto

Punto Final Punto Final Final

Volumen de NaOH (ml) 9,8 9,9 10
pH 5,17 5,78 6,75
Color Rojo claro Verde claro Verde

No obstante, Guimarées y colaboradores (2012) en sus estudios sobre antocianinas en
extractos vegetales, exponen que el extracto de las flores de D. regia tiene un rango de
pH para el cambio de coloracién que inicia en pH &cido y termina en pH basico
(5,80 < pH < 8,11), lo que le confiere la habilidad de poder sustituir a algunos
indicadores convencionales, como el &cido rosélico (6,8 < pH < 8,2), azul de
bromotimol (6,0 < pH < 7,6), metanitrofenol (6,8 < pH < 8,4), pinacromo
(5,8 < pH < 7,8) y rojo neutro (6,8 < pH < 8,0) .

En el estudio realizado por Guimaraes y colaboradores (2012) los colores descritos, para
la adicion del titulante NaOH, son iguales a los exhibidos por el extracto de las flores de
D. regia como indicador en este trabajo de investigacion. Sin embargo, las diferencias
entre el rango de pH obtenido en este estudio y el expuesto por los autores antes
mencionados, para el cambio de color del indicador, pueden atribuirse a que se trata de
un producto natural, que las flores empleadas provienen de plantas ubicadas en zonas
geograficas diferentes y la presencia o concentracion de los metabolitos (flavonoides) se
ven afectadas de acuerdo a las condiciones del medio en el que se desarrollan dichas

plantas.

En este sentido, muchos investigadores indican que los compuestos quimicos
encontrados en las plantas cambian en funcion de la region donde éstas se encuentran,
pues se ha demostrado que la sintesis de metabolitos secundarios depende de la etapa de
desarrollo de la planta y sus niveles constitutivos solo se incrementan como parte de la

respuesta al estrés abidtico o bidtico; esto se relaciona directamente a efectos
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ambientales ya que, la presencia y/o ausencia de ciertas condiciones pueden afectar la
formacion y la génesis de los productos en las plantas. Los factores ambientales como el
clima, el riego, el suelo, la temporada de recoleccién, el rango de temperatura, el método
de secado, las condiciones de almacenamiento e incluso la parte del tejido vegetal
evaluada son todos pardmetros que deben considerarse al momento de realizar un
estudio fitoquimico acerca de los metabolitos esperados o0 no y la concentracion de los

mismos, en la planta de interés (Qader y cols., 2017).

Grado de hinchamiento y cinética de absorcion de los hidrogeles comerciales en
aguay extracto de d. regia (bojer ex hook) raf.

En la Figura 12 se muestran las curvas de hinchamiento del xerogel en agua (HG-Agua)
y en la solucién acuosa del extracto de D. regia al 20,4 % m/v (HG-D. regia). Se
observa que el hidrogel en agua alcanz6 un porcentaje de hinchamiento del 8000 %,
mientras que el hidrogel sumergido en la solucion de extracto absorbi6 el fluido hasta

alcanzar 2400 % de hinchamiento.

Este comportamiento del HG-Agua se debe a la composicion del hidrogel comercial, que
generalmente es de poliacido acrilico o poliacrilato de sodio, por lo que contiene un gran
namero de grupos carboxilos (-COOH) ionizables, los cuales son capaces de establecer
una mayor cantidad de interacciones de tipo enlace de hidrégeno con el agua
provocando fuerzas repulsivas intramoleculares en las cadenas poliméricas al entrar en
contacto con dicho solvente, esto conlleva al estiramiento de la red polimérica y por
consiguiente al hinchamiento del material (Bejarano y cols., 2008).

Por otro lado, el menor porcentaje de hinchamiento obtenido en el sistema HG-D. regia
esta relacionado con que la capacidad de hinchamiento de algunos hidrogeles se ve
afectada significativamente por la presencia de ciertas sustancias (iones 0 compuestos)
en el medio donde se encuentran (Contreras, 2012); lo cual indica que los componentes
del extracto de D. regia ya sean metabolitos u otros compuestos, interaccionan con los

grupos ionizables (-COOH) presentes en el hidrogel, ocupando los espacios de
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interaccion en las cadenas del polimero y limitando asi la entrada de moléculas de agua.

Para Kim y colaboradores (2005), la capacidad de hinchamiento de hidrogeles ionicos en
soluciones salinas decrece significativamente comparado con el hinchamiento en agua
desionizada, esto es atribuido a que decrece la diferencia de la presién osmética entre la
red del hidrogel y la solucion externa.

En el 2013, Ramirez y colaboradores evaluaron el comportamiento de hinchamiento de
hidrogeles de poli(AAm-co-Al) en diferentes medios acuosos, observando una
disminucién del %H cuando el hidrogel se sumergié en una solucién de Ca*", en
comparacion con el obtenido en agua desionizada. Para los autores, cuando este ion
divalente esta en el interior del hidrogel interacciona con las unidades ionizadas
(principalmente COQ") presentes en la estructura, generando enlaces ionicos que
restringen la entrada del fluido
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Figura 12. Curva de hinchamiento del hidrogel en agua y en la solucién acuosa (20,4 %
m/v) de los extractos de las flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf.

En la curva de hinchamiento del hidrogel en la solucion del extracto de las flores de D.
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regia representada en la Figura 12 se observa un incremento del grado de hinchamiento
hasta un punto maximo y posteriormente la curva decae hasta alcanzar el equilibrio de
hinchamiento. De acuerdo a diversos estudios realizados (Franson y Peppas, 1983;
Valencia y Piérola, 2001) este comportamiento se debe a un proceso de
sobrehinchamiento. Sin embargo, Katime y colaboradores (2005) describen que el
fendmeno consiste en un sobrehinchamiento inicial seguido de una disminucion del
mismo hasta alcanzar el hinchamiento de equilibrio del hidrogel y que este
comportamiento lo han intentado explicar otros autores empleando diversos modelos
matematicos, pero dichos modelos tienen puntos fuertes y débiles, lo que significa que
ninguno de ellos es totalmente satisfactorio y capaz de explicar todos los resultados

experimentales observados hasta el momento.

Por otro lado, Becerra y colaboradores (2009) en su estudio sobre el efecto del pH y la
concentracion de fosfato en el hinchamiento de hidrogeles de quitosano, atribuyen el
sobrehinchamiento a efectos del pH del medio, la formacion de nuevos enlaces de
hidrogeno y enlaces intramoleculares entre las cadenas del hidrogel. Ademas, detallan el
proceso de sobrehinchamiento en tres etapas. En la primera etapa todos los hidrogeles se
hinchan hasta un tiempo determinado. Mientras que la segunda etapa consiste en el
establecimiento de entrecruzamientos fisicos en el hidrogel debido a la formacion de
enlaces de hidrégeno entre los grupos anionicos que componen al hidrogel, lo que
provoca la expulsion de una parte del agua absorbida y disminuye el hinchamiento
debido al aumento de la densidad de entrecruzamiento en el hidrogel. Finalmente, en la
tercera etapa se obtienen las condiciones de equilibrio en el hinchamiento.

Cinética de hinchamiento de los hidrogeles
La cinética de hinchamiento de los hidrogeles estudiados sigue una cinética de segundo
orden descrita por la ecuacion de Schott (Schott, 1992). Las graficas obtenidas mediante
la aplicacion de la ecuacion 4, a los datos experimentales, se representan en la Figura 13.

En ellas se aprecia una excelente correlacion lineal de los datos, ya que R? en todos los
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casos esta por encima de 0,99. Ademéas mediante las ecuaciones de las rectas obtenidas
se determinaron los parametros knhy %W-.
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Figura 13. Regresion lineal de las isotermas de hinchamiento, de acuerdo con la cinética
de segundo orden para los sistemas HG-Agua y HG-D. regia.

Las constantes cinéticas calculadas a partir de la ecuacién de Schott k, y W., se presentan
para HG-Agua y HG-D. regia en la Tabla 6. Donde se observa que la constante de
rapidez de hinchamiento k, disminuyé significativamente su magnitud para el hidrogel
sumergido en la solucion del extracto en comparacion con la obtenida para el hidrogel
en agua, esto evidencio que los componentes del extracto interaccionan con los grupos
COO- y C=0 presentes en la estructura del polimero y sustituyen los enlaces de
hidrégeno que los mismos forman con el agua. Ramirez y colaboradores (2011),
obtuvieron resultados similares cuando evaluaron la cinética de hinchamiento de
hidrogeles de poli(AAmM) y poli(AAm-co-Al) en agua y en soluciéon acuosa de iones
Caz+ y en todos los copolimeros obtenidos observaron que kn fue méas alta cuando los

hidrogeles se sumergieron en agua.
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Tabla 6. Valores de k, y W.,, obtenidos de la cinetica de hinchamiento de segundo
orden para los sistemas HG-Agua y HG-D. regia.

W.. (%) kn (Min™) R?
HG-Agua 100,00 0,0100 1
HG-D. regia 90,91 0,0019 1

Mecanismo de difusion del agua o soluciones del extracto en el hidrogel
A partir de los datos registrados del grado de hinchamiento y tomando en cuenta la
definicion de Crank (1975) (Ec. 7) para el parametro F, se obtuvieron las curvas
mostradas en la Figura 14 para los sistemas HG-Agua y HG-D. regia. Estas graficas
obtenidas muestran una excelente correlacion lineal para valores menores al 60 % de

aumento en la masa del hidrogel.
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Figura 14. Regidn lineal para las curvas de Ln(F) vs Ln(t) obtenidas de los datos de
hinchamiento de los sistemas HG-Agua y HG-D. regia.

La 7 describe los parametros cinéticos n y kq para los sistemas HG-Agua y HG-D.
regia, donde los valores obtenidos para n en ambos casos se encuentran en el rango

0,43 <n < 0,85; lo que indica que el mecanismo de difusion del agua y el extracto es del
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tipo no Fickiano o anémalo. Esto quiere decir que los procesos de difusion y relajacion
de tensiones de las cadenas ocurren simultaneamente, de forma tal que el predominio de
un proceso sobre el otro esta relacionado cuanto mayor sea la desviacion con respecto al

comportamiento Fickiano (Brazel y Peppas, 2000; Garcia y cols., 2003).

Tabla 7. Valores de los parametros n y kq obtenidos mediante el uso de la ecuacion
de la ley de potencia y la definicion de Crank, para los sistemas HG-Agua y HG-D.
regia.

n Kg (min™) R?
HG-Agua 0,825 0,0112 0,999
HG-D. regia 0,684 0,0675 0,997

A pesar de que el mecanismo de difusién de las sustancias es de tipo andémalo, se
observa que los valores de n obtenidos difieren significativamente y puede decirse que
existe el predominio de un proceso (relajacion o difusion) sobre el otro. El valor de n
para el HG-Agua (0,825) presenta una desviacion hacia el mecanismo de transporte caso
I1, donde la difusién es muy rapida en comparacion con los procesos de relajacion de las
cadenas poliméricas, lo que quiere decir que el hidrogel se hincha més rapido y las
moléculas de agua interaccionan facilmente con las cadenas del hidrogel. Mientras que
el valor de n para el HG-D. regia (0,684) se acerca al mecanismo de transporte
controlado por la difusion de Fick, donde la velocidad de difusion es mucho menor que
la de relajacion, indicando que el proceso de difusion esta siendo afectando por las
especies 0 compuestos presentes en el extracto y que interaccionan de manera
importante con los grupos COOH, lo que a su vez afecta la relajacién de la cadena
macromolecular (Tasdelen y cols., 2004). Ademas, posiblemente las moléculas presentes
en el extracto son grandes en comparacion con la del agua, por lo que las cadenas

poliméricas tienden a relajarse para permitir la entrada del extracto a la red.

Caracterizacion del hidrogel comercial
Como se destaca en el estudio realizado por Gomez y Cafiamero (2011), los hidrogeles
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comerciales estan constituidos en su mayoria por poliacrilato de sodio, el cual es un
polimero formado por mondémeros de acrilato de sodio y tiene una gran afinidad por

moléculas organicas polares, como lo es el agua.

El poliacrilato de sodio es considerado un compuesto ionizable porque al entrar en
contacto con el agua desprende iones de sodio y se liberan los iones negativos de
carboxilato (Figura 15) que se repelen entre si. Para recuperar la estabilizacion del
compuesto los iones tienen que captar las moléculas de agua del medio, produciéndose
un efecto de estiramiento de la cadena principal y provocando un aumento en su

volumen (Evangelista y cols., 2019).

Figura 15. Equilibrio de ionizacién del poliacrilato de sodio.

En la Figura 16 se muestra el espectro FTIR-ATR del hidrogel comercial, observando
sefiales que podrian asignarse al polimero poliacrilato de sodio, debido a la presencia de
las sefiales: C-H, C=0, COO", O-H y C-O, caracteristicas de dicho material (Espectro
FTIR tedrico de poliacrilato de sodio en Apéndice J). La banda ancha entre 3600 cm™ y
3100 cm™ corresponde a las vibraciones de estiramiento del enlace O-H, que puede
atribuirse a la protonacion, mediante enlaces de hidrégeno con moléculas de agua del

medio, del ion carboxilato representado en el equilibrio de la Figura 15 .
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Figura 16. Espectro FTIR-ATR del hidrogel comercial.

Se observa una sefial en 2936 cm™ caracteristica del estiramiento del enlace C-H
alifatico. Por otro lado, la vibracion de estiramiento C=0 para un grupo carboxilato, que
generalmente aparece entre 1690 cm™ y 1760 cm™, es desplazada mediante enlaces de
hidrogeno (Garcia, 2002). Debido a que ocurre la ionizacion del poliacrilato de sodio, se
generan iones COO" y es posible el equilibrio de resonancia entre los dos atomos de
oxigeno unidos al 4&omo de carbono en dichos iones. En consecuencia, la banda de
absorcion caracteristica del carbonilo asociada con una especie de carboxilato protonado
desaparece y es reemplazada por dos bandas de absorcion (Lee y cols. 1996) que se
observan en las regiones de 1546 cm™ a 1659 cm™ y 1449 cm™ a 1322 cm™, y
corresponden a las vibraciones de estiramiento de C-O asimétrico y simétrico,
respectivamente. De acuerdo a los estudios realizados por Lee (1996) y Bejarano (2008)
las sefiales comprendidas en el rango 1552 cm™ y 1572 cm™ para el poliacrilato de sodio
se relacionan con los modos de estiramiento asimétricos de los grupos C-O, mientras
que modo de estiramiento simétrico del grupo carboxilato aparece entre 1416 cm™ y
1419 cm™, sefiales que se encuentran en concordancia con los resultados encontrados en
esta investigacion.
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En la Figura 17 se muestran los espectros FTIR-ATR del hidrogel comercial y del
hidrogel cargado con solucioén de D. regia (Bojer ex Hook) Raf. al 20,4 % m/v. Se
confirma la interaccion del hidrogel con el extracto de D. regia, ya que se observa el
desplazamiento y aparicion de algunas sefiales. Se aprecia el desplazamiento de las
sefiales a 3341 cm™, 2936 cm™, 1659 cm™ y 1546 cm™ en el hidrogel comercial hacia

3277 cm, 2924 cm®, 1652 cm™ y 1550 cm™ en el HG-D. regia, respectivamente
(Tabla 8).
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Figura 17. Espectros FTIR-ATR del hidrogel comercial y el xerogel cargado con
solucion de D. regia (Bojer ex Hook) Raf al 20,4 % m/v.

Las sefiales a 1659 cm™ y 1546 cm™ inicialmente asignadas al grupo C=0 en el hidrogel
comercial, ahora se observan solapadas en una especie de banda ancha y desplazadas en
el HG-D. regia hacia 1652 cm™ y 1550 cm™, mostrando que ocurren interacciones de
tipo enlace de hidrogeno (Alveldez y Rojas, 2018), lo cual indica que la interaccion con
el extracto por el ion carboxilato posiblemente ocurre como se muestra en la Figura 18.
Ademas, los desplazamientos de las sefiales en 1449 cm™ y 1322 cm™ correspondientes

a la vibracion de estiramiento de C-O simétrico corroboran que la interaccién ocurre por
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el ion COO'". Por otra parte, la aparicién de nuevas sefiales en 2855 cm™, 1059 cm™ y
818 cm™ indican la presencia del extracto, ya que estan relacionadas con los

estiramientos C-H de alcanos y estiramientos C-O de fenoles y alcoholes primarios.

Figura 18. Representacion estructural de la posible interaccion entre el hidrogel
(poliacrilato) y el extracto de las flores de D. regia.

Tabla 8. Valores de las frecuencias observadas en los espectros FTIR-ATR del HG-
comercial y HG-D. regia.

HG-Comercial (cm™) HG-D. regia (cm™)

3341 3277
2936 2924
ND 2855
1659 1652
1546 1550
1322 1317
ND 1059
792 775

ND: no determinado.
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Interaccion del hidrogel/extracto con soluciones &cidas y basicas

Una de las propiedades que caracteriza a las antocianinas presentes en el extracto de las
flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf. es el cambio de color cuando estan en contacto
con soluciones &cidas o basicas, la cual esta relacionada con la capacidad que poseen los
flavonoides de exhibir colores diferentes dependiendo del pH del medio en que se
encuentran, y a su vez este cambio de coloracion estd asociado a cambios estructurales
de dichos compuestos (Guimaraes y cols. 2012). En la Figura 19 se muestra la propiedad
que presentan los HG-D. regia de cambiar de color y tamafio al estar en contacto con

soluciones de CH3;COOH (pH = 2,80) y NaOH (pH = 9,79), ambas a una concentracion
de 0,1 mol/l.
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Figura 19. Curvas de interaccion del HG-D. regia con soluciones de CH3COOH y
NaOH (0,1 mol/l).

En la Figura 19 se aprecia una disminucion de la masa cuando el HG-D. regia estuvo en
contacto con la solucion de CH3COOH, cuya gréfica esta representada con una curva

descendente. Asi mismo, es notorio un aumento de la masa del HG-D. regia en contacto
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con la solucion de NaOH, mostrando una curva ascendente hasta alcanzar el equilibrio.

El poliacrilato de sodio, material con el cual estan constituidos los hidrogeles
comerciales en su mayoria, puede ionizarse y generar un polielectrolito, el cual es una
macromolécula que se disocia para dar iones poliméricos al disolverse en agua u otro
solvente ionizante. Debido a la repulsion entre cargas en la cadena polimérica, la cadena
se expande cuando se ioniza en un disolvente adecuado. Sin embargo, si el solvente
previene la ionizacion del polielectrolito, la cadena permanece en un estado compacto y
plegado (Bajpai y cols., 2008). Las redes poliméricas que contienen grupos ionizables
experimentan un cambio brusco o gradual en el comportamiento del hinchamiento como

resultado del cambio de pH del medio (Becerra y cols., 2009).

En este sentido, algunos hidrogeles estdn compuestos por polimeros que contienen en su
cadena macromolecular grupos acidos (acido carboxilico o sulfénico) capaces de aceptar
o liberar protones en presencia de las variaciones del pH del medio circundante. La
ionizacion de estos grupos deja redes poliméricas cargadas, generandose interacciones
electrostaticas que producen un hinchamiento o deshinchamiento en el hidrogel. Asi, los
grupos carboxilicos (COOH) aceptan protones a bajos valores de pH y los liberan a altos
valores del mismo, por lo que con el incremento del pH se producen repulsiones
electrostaticas de los grupos aniénicos carboxilicos (COQO) provocandose el
hinchamiento del hidrogel y a bajos valores de pH los polimeros que contienen este
grupo casi no se hinchan, reteniendo la sustancia bioactiva en su interior (Figura 20)
(Aguero, 2016).

Cuando los grupos COOH se ionizan se genera una presion osmotica de hinchamiento
dentro del hidrogel, pero cuando los grupos ionizados se desprotonan la presion
osmotica de hinchamiento desaparece y el hidrogel colapsa (Sundaram y col., 2006).
Esto permite explicar lo ocurrido en los HG-D. regia cuando estuvieron en contacto con
las soluciones de CH3COOH y NaOH, sabiendo que de acuerdo a caracterizaciones

mencionadas anteriormente, el hidrogel empleado contiene grupos acidos porque es de
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poliacrilato de sodio.
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Figura 20. Representacion esquematica del efecto que tiene el pH sobre un hidrogel y la
desorcion y/o retencion de una sustancia contenida en su interior.

En cuanto a los cambios de color, se puede decir que cuando el hidrogel fue sumergido
en la solucion acida (CH;COOH de pH = 2,80) mantuvo la coloracion roja propia del
extracto D. regia (pPHextracto = 3,92), lo cual se debe a la elevada concentracion de la
forma estructural del catién flavilio. De acuerdo con esto, el equilibrio de la reaccion

esta desplazado hacia la forma estructural del ion flavilio, como se representa en la

Figura 21.

(a) (b)
Carbinol Cation flavilio
pH<6 pH 1,0-2,0
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Figura 21.Cambios estructurales de la forma carbinol al cation flavilio.

Sin embargo, al hidrogel estar en contacto con la solucion basica (NaOH de pH = 9,79)
tomo inicialmente una coloracién verde amarillenta y posteriormente pasé al amarillo.
Este comportamiento se debe a que cuando el pH de la solucién aumenta se produce la
anhidrobase, la cual va sufriendo ionizacion a medida que se eleva el pH y cuando el
mismo se encuentra entre 8 y 10 unidades la anhidrobase asume una coloracion azul-
verdosa, después pasa del verde al verde-amarillento entre pH 10 y 12. Mientras que por
encima de pH 12, la solucion se vuelve amarilla debido a que se produce la apertura del
anillo benzopirilio, dando origen a las estructuras llamadas chalconas (Figura 22)

(Guimardaes y cols. 2012).

(b)
Anhidrobase
pH 8-10

OH (a)

pH 1-2

Chalcona (c)
pH > 12 Anhidrobase
pH 11-12

Figura 22. lonizacion del catién flavilio por el aumento del pH.

Caracterizacion FTIR-ATR
Luego de evaluar la interaccién del HG-D. regia con las soluciones acidas y basicas,
todos los hidrogeles se dejaron secar a temperatura ambiente para su posterior analisis
por FTIR-ATR.
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Como se menciond anteriormente el hinchamiento de los hidrogeles se ve afectado por
el pH del medio en el que se encuentran, debido a la presencia de grupos ionizables de la
red tridimensional, los cuales pueden protonarse o desprotonarse dependiendo del valor
del pH del medio. Por esta razon se observo una reduccion en el tamafio del hidrogel
HG-D. regia en contacto con la solucion de CH3COOH y luego de dejarlo secar a
temperatura ambiente el resultado fue un xerogel en forma de esfera muy rigida. Al ser
analizado el HG-D. regia/CH3;COOH por el espectrofotdmetro FTIR-ATR se obtuvo un
espectro con mucho ruido, en el cual no se distinguen sefiales claras que puedan ser
asignadas con certeza a grupos funcionales, por lo que dicho espectro se muestra en el
Apéndice I. Sin embargo, en la Figura 23 se exponen los espectros FTIR-ATR del HG-

D. regia 'y el HG-D. regia después de estar en contacto con la solucion de NaOH.

—— HG-D. regia HG-D. regia { NaOH
120 -
100 A - "
/\IL
g 80 4
.=
(%]
=
£ 60 A
&
s “\867 cm*
= 40 - 0 C-0 5 CH
2930 cm! 1656 cm-!
0 C-H 1069 cm™!
20 | 1549 cm1 vco
3329 cm! 1394 cm!
. 0 CH 0Co
3700 3200 2700 2200 1700 1200 700

Niamero de onda {cm-)

Figura 23. Espectros FTIR-ATR del HG-D. regia y el HG-D. regia/NaOH.

Se confirma la interaccion de la base tanto con el extracto de las flores de D. regia como
con el hidrogel, debido a la desaparicion y desplazamiento de diversas sefiales en el

espectro HG-D. regia/NaOH. Iniciando con el desplazamiento a un mayor nimero de
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onda de la sefial a 3277 cm™ por la banda ancha en 3329 cm™ indicando que un aumento
en el pH provoca que los enlaces de hidrogeno se formen solo mediante la participacion
de grupos hidroxilo (He y cols, 2007). Ademés del desplazamiento de la banda de
2924 cm™ a 2930 cm™ y de la desaparicion de la sefial a 2854 cm™ que estuvo presente
en el espectro de HG-D. regia, variaciones que se encuentran representadas en la Tabla
9. La desaparicion de la sefial (C=0) en el rango de 1750 cm™ a 1700 cm™ y la presencia
de dos bandas a 1656 cm™ y 1549 cm™ para HG-D. regia/NaOH indica que no ocurre la
interaccion que se generaba por los iones COQO™, debido a su equilibrio de resonancia.
Ademés se observa desplazada y con mayor pronunciacion la banda a 1394 cm™,

asignable al enlace C-O de la estructura del hidrogel en interaccion con la base NaOH.

El desplazamiento hacia un nimero de onda mayor de la sefial a 1069 cm™, la cual
representa el enlace C-O-H o C-O-C y es menos pronunciada que la sefial que aparece a
1058 cm™ en el HG-D. regia, corrobora que el estiramiento C-O de fenoles y alcoholes
primarios ha sido modificado y probablemente se daba a la deslocalizacion de electrones
y el equilibrio tautomérico que presenta la estructura de base quinodoidal o anhidrobase
a un pH de 8,85. La estructura formada por las antocianinas en el extracto de las flores
D. regia a un pH superior a 12 es una chalcona (Figura 24), de tal manera que la
desaparicion de la sefial a 1723 cm™ y la presencia de las dos bandas a 1656 cm™ y 1549
cm™ se puede deber a la formacién de enlace de hidrégeno intramolecular entre el

hidrogeno del grupo hidroxilo unido al carbono-9 y el grupo carbonilo del polimero.



49

N
C=0 /C:O =0
CHy— HC\ CHo—HG CHy—HC_
—EHC\ CHZ—HC\ CH,—HC CHZ%
/C*O /C—O /c:o
o o}

Figura 24. Representacion estructural de la posible interaccion entre el hidrogel
(poliacrilato) y el extracto (Chalcona) en la solucion de NaOH.
Tabla 9. Valores de las frecuencias observadas en los espectros FTIR-ATR del HG-
D. regia y el HG-D. regia/NaOH.

HG-D. regia (cm™) HG-D. regia/ NaOH (cm™)
3277 3329
2924 2930
2854 ND
1651 1656
1550 1549
1317 1394
1058 1069
818 867
775 ND

ND: no determinado.

Desorcion del extracto de las flores de d. regia en agua

Los hidrogeles representan un importante grupo de biomateriales y son considerados
sistemas inteligentes, ya que tienen una respuesta de hinchamiento selectiva
dependiendo de las condiciones del medio, tales como: pH, temperatura, fuerza ionica,

campo eléctrico y magnético, entre otras (Elliott, J. y cols., 2004; Garcia, D. y cols.,
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2004). Por lo que también es posible emplearlos para la desorcion de diferentes
sustancias o principios activos en soluciones o medios especificos, ademas se
caracterizan por realizar una liberacion de forma controlada en periodos de tiempo

prolongados (Mufioz y Zuluaga, 2009).

En este sentido, se presenta la capacidad que pueden tener los hidrogeles comerciales de
absorber (durante 5 horas) el extracto de las flores de D. regia (20,4 % m/v) y su
liberacion (después de 48 horas) en agua destilada. La Figura 25 es una representacion
fotogréfica del HG-D. regia sumergido en agua en el tiempo cero y luego de haber
transcurrido 48 horas en el medio. Se observa un incremento en el volumen del hidrogel,
lo que se traduce como un hinchamiento, ademéas de un cambio en la tonalidad de la
solucion acuosa del exterior, dejando en evidencia que se produjo la desorcion de una
fraccion del extracto. Cabe destacar que luego de 48 horas todavia se percibe una
coloracién rojiza en el hidrogel lo que permite visualizarlo en la solucién acuosa e
inferir que aun puede haber presencia del extracto en la estructura del material

polimérico estudiado.

H,0
48 h

~ SOLUCION
ACUOSA

»

—

L
S ———

Figura 25. Fotografias del HG-D. regia sumergido en agua antes y después de 48 horas.

Estos cambios en el HG-D. regia/desorcion pueden explicarse a través del concepto de
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sistemas osmoticos; los cuales estdn compuestos por una matriz cargada con una
sustancia, que a su vez se encuentra rodeada por una membrana polimérica selectiva al
agua. Dicha membrana permite el paso del agua hacia el interior del hidrogel debido a la
presion osmdatica, pero también presenta una pequefia apertura provocada por la fuerza
hidrostéatica, a través de la cual se libera la sustancia fuera de la matriz antes mencionada
(Séez y cols., 2004).

Culminado el estudio de la liberacion del extracto en agua destilada, todos los hidrogeles
se dejaron secar a temperatura ambiente para posteriormente ser analizados empleando
la espectroscopia FTIR-ATR. En la Figura 26 se presentan los espectros FTIR-ATR del
HG-comercial, HG-D. regia y HG-D. regia/desorcion para establecer una comparacion e
identificar grupos funcionales caracteristicos que permitan certificar o no la liberacion

completa del extracto, por parte del hidrogel, al medio externo.

—— HG-comercial —— HG-D. regia

HG-D. regia/Desorcion

Transmitancia (%)

T T T T T T 1
3700 3200 2700 2200 1700 1200 700

Numero de onda (cm™)

Figura 26. Comparacion de los espectros FTIR-ATR HG-comercial, HG-D. regia y HG-
D. regia/Desorcion.
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En la Figura 26 se observa que el espectro FTIR-ATR del hidrogel utilizado en la
liberacion del extracto de las flores de D. regia, en lineas generales es bastante similar al
espectro del HG-D. regia, por lo que se puede decir que aun después del proceso de

desorcion, el hidrogel conserva parte del extracto en su estructura.

Estableciendo una comparacion entre los espectros FTIR-ATR del HG-D. regia y el
HG-D. regia/liberacion se puede apreciar, en este Gltimo, la desaparicion de la banda a
2854 cm™ y la sustitucion del conjunto de sefiales entre 1600 cm™ y 1500cm™ por solo
dos nuevas sefiales a 1661 cm™y 1553 cm™ que son caracteristicas de la vibracién de
estiramiento C=0 del poliacrilato de sodio en el HG-comercial. Ademas en el espectro
HG-D. regia/desorcién se mantienen las bandas a 1058 cm™ y 818cm™ que
corresponden a los estiramientos C-O de fenoles y alcoholes primarios, y la flexion C-H
fuera del plano asignado a un anillo aromatico p-disustituido, respectivamente; siendo
estas sefiales indicativas de que existen moléculas de los metabolitos presentes en los

extractos, que no fueron liberadas por el hidrogel en medio acuoso.

La desorcion de una sustancia depende de las propiedades fisicas de la misma,
especialmente de su masa molecular y de su solubilidad en agua y en el hidrogel (Perez,
2006), ademas del area superficial, la geometria y la densidad de la membrana del
hidrogel (Katime y cols., 2004). Como es de esperarse, en el proceso de desorcion de
sustancias disueltas o encapsuladas en una matriz polimérica hacia el medio externo,
éstas deben atravesar la barrera que supone la superficie del hidrogel, por lo cual las
condiciones de estructura y forma de la superficie son un factor importante. Dicho factor
puede ser controlado desde la sintesis de la red polimérica al igual que el tamafio de los

poros (Arredondo y Londofio 2009).

Dentro de los sistemas de liberacion controlada se encuentran los sistemas activados por
un disolvente, en los cuales la sustancia en estudio se encuentra disuelta o dispersa en un

soporte de polimero hidrofilo, entrecruzado o no, el cual se hincha sin disolverse cuando
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se pone en contacto con un medio acuoso Y la liberacion de dicha sustancia es controlada
via osmosis. En estos sistemas el grado de hinchamiento (y por tanto la cantidad de
sustancia liberada) depende del balance hidréfilo/hidréfobo de la matriz polimérica y del
grado de entrecruzamiento. La migracion de la sustancia al medio acuoso desde un
sistema de esta naturaleza implica un proceso de absorcion de agua y otro simultaneo de
desorcién del soluto por un mecanismo de difusién controlado por el hinchamiento que
sufre el polimero. Cuando el agua penetra en la matriz hidrofila, el polimero, que
presenta inicialmente un estado vitreo se hincha pasando con ello a un estado tipo
elastomérico. En estas condiciones, el soluto difunde desde las regiones hinchadas al
medio externo hasta que el equilibrio entre la presion osmotica y la presién hidrostética
detenga la entrada y salida de sustancias dentro del gel, por lo que se alcanza en este
punto un equilibrio que iguala las concentraciones de soluto, tanto en el interior del
hidrogel, como en la solucion externa, llamado equilibrio isotonico (Saez y cols., 2004).
Estos factores permiten explicar el hecho de que el hidrogel, luego de las 48 horas de
inmersion en agua destilada, aun pueda contener una porcion des extracto, como se

evidencia en los resultados obtenidos.

Antibiograma de los hidrogeles cargados con extratos de las flores de d. regia (bojer
ex hook) raf.

El estudio de la sensibilidad de los microorganismos a los antimicrobianos es una de las
funciones mas importantes de los laboratorios de microbiologia clinica. Su realizacion se
desarrolla mediante las pruebas de sensibilidad o antibiograma, cuyo principal objetivo
es evaluar en el laboratorio la respuesta de un microorganismo a uno 0 varios
antimicrobianos, traduciendo, en una primera aproximacion, su resultado como factor
predictivo de la eficacia clinica (Ramirez y Marin, 2012). El antibiograma define la
actividad in vitro de un antibiotico frente a un microorganismo determinado y refleja su
capacidad para inhibir el crecimiento de una bacteria o poblacion bacteriana mediante un
halo de inhibicion, el cual se define como la zona alrededor de un disco de antibiotico

donde no se produce crecimiento bacteriano en una placa de agar (Rolon, 2018).
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Las bacterias son organismos unicelulares que pertenecen al grupo de los procariontes;
esto quiere decir que carecen de un ndcleo celular y de organulos como las mitocondrias,
los cloroplastos o el aparato de Golgi, por lo que su material genético (ADN) se
encuentra libre en el citoplasma. Estos microorganismos cuentan con una pared que
envuelve a la célula y le proporciona solidez y proteccion contra el ambiente externo
(Sénchez y cols., 2017). De acuerdo a la tincién de gram las bacterias pueden
clasificarse en dos categorias principales, siendo grampositivas y gramnegativas, dicha
clasificacion estd relacionada con la reaccién del microorganismo ante la tincion de

gram que es de color purpura (Rodriguez y Arenas, 2018).

Por su parte, la Staphylococcus aureus es una bacteria anaerobia facultativa,
grampositiva, productora de coagulasa, catalasa, inmovil y no esporulada que contiene
32 especies, de las cuales 16 de ellas se localizan en los humanos, algunas forman parte
de la microbiota de piel y mucosas en humanos, y otras se encuentran sélo entre la flora
de otros mamiferos y aves. Con frecuencia, los estafilococos ocasionan infecciones de la
piel, como foranculos, pero la mayoria de estas infecciones no son graves. Ademas,
pueden provocar infecciones en la sangre, los huesos y los pulmones (neumonia)

(Cervantes y cols. 2014).

Las infecciones bacterianas es uno de los problemas emergentes en el mundo,
especialmente en los paises en desarrollo. Los antibioticos de buena reputacion estan
disponibles en los mercados y muestran su accién antibacteriana por diversos
mecanismos como la inhibicién de la sintesis de proteinas, la inhibicion de la sintesis de
la pared e inhibicién de la sintesis de ADN. Casi todos los microbios han desarrollado
resistencia contra todos los antibidticos alopaticos introducidos. Ademéas de la
resistencia, los antibidticos estan asociados con graves efectos adversos en el huésped,
incluida la hipersensibilidad, genotoxicidad, trastornos reproductivos, respuesta alérgica,
nefrotoxicidad, inmunosupresion y agotamiento de la flora intestinal normal (Hussain y
cols., 2014).
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En cambio, los antimicrobianos naturales son una serie de compuestos naturales que
tienen propiedades antibacterianas y se pueden obtener de diversas fuentes,desde plantas
a animales, pasando por bacterias, algas y hongos (Gyawali y Ibrahim, 2014). Algunos
ejemplos de antimicrobianos naturales son las saponinas y flavonoides, provenientes de
hierbas y especias. Muchas de estas sustancias son utilizadas por las plantas para su
propia defensa (Tiwari et al., 2009). Por su parte los flavonoides demuestran la actividad
antimicrobiana a través de diversos mecanismos como dafio celular al destrozar la pared

celular, la membrana y la matriz (Guardiola, 2020).

En este trabajo de investigacion se evalud la actividad antibacteriana del hidrogel
cargado en las soluciones de extracto de D. regia obtenido por maceracion y extraccién
soxhlet frente a la bacteria Staphylococus aureus. En la Figura 27 se aprecia que el
crecimiento de este microorganismo fue inhibido tanto por el HG-D. regia/Soxhlet como
por HG-D. regia/Maceracion, presentando en ambos casos halos de inhibicion (Tabla
10).

Figura 27. Fotografia del antibiograma realizado a los a) HG-Agua, b) xerogel, c) HG-D.
regia/Maceracion yd) HG-D. regia/Soxhlet, frente a la bacteria Staphylococus aureus.



56

Los resultados nos indican una posible actividad antibacteriana por parte del extracto
dentro de la estructura de los HG-D. regia. Ya que se observo que el xerogel y el HG-

Agua, no mostraron efecto inhibitorio ante la bacteria empleada.

Tabla 10. Resultados del antibiograma realizado a los hidrogeles cargados con la
solucion de extractos de las flores de D. regia.

HG-D. regia Diametro de la zona de inhibicion (mm)
Microorganismo: Staphylococusaureus

Extraccion Soxhlet 30

Extraccion Maceracién 25

Diversos reportes concuerdan con el efecto antibacteriano del extracto de las flores de D.
regia (Bojer ex Hook) Raf. En un estudio antibacteriano realizado por Vivek y
colaboradores (2013) determinaron que los extractos de las hojas y flores de D. regia
presentan una eficacia inhibitoria contra diversas bacterias dentro de las que se destaca

el microorganismo Staphylococus aureus.

En el estudio realizado por Shabir y colaboradores (2011) sobre el efecto antioxidante y
antimicrobiano de extractos de hojas, flores y corteza del arbol D. regia, determinaron
que el extracto de dichas flores motr6 una actividad antimicrobiana apreciable contra las
bacterias grampositivas y gramnegativas empleadas. Ademas, la actividad antibacteriana
de los extractos fue comparable a la de los farmacos estdndar (Amoxicilina y
Flumequina). Asi, estos autores atribuyen la actividad antimicrobiana de los extractos de
las flores de D. regia a la presencia de &cidos fendlicos como los &cidos galico,

protocatequiico, 3-hidroxibenzoico, clorogénico y flavonoides.

Por otra parte, Aquil y Ahmad (2003) en su estudio sobre las propiedades antifingicas y
antibacterianas de ciertas plantas medicinales, informaron de una actividad
antimicrobiana de amplio espectro para el extracto etandlico de las flores de D. regia, ya

que el mismo presento un poder inhibitorio contra bacterias grampositivas,
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gramnegativas, levaduras y hongos filamentosos. Ademas atribuyen la sensibilidad de
los microorganismos de prueba tanto de bacterias y hongos a la naturaleza y
combinaciones de fitocompuestos presentes en el extracto crudo. Sabiendo que los
fitoconstituyentes comunes como taninos, fenoles, glucosidos y flavonoides también
fueron detectados en los extractos de las flores de D. regia y que son los responsables de
la actividad antimicrobiana.



CONCLUSIONES

El anélisis fitoquimico preliminar realizado a los extractos etanolicos provenientes de los
pétalos de las flores de D. regia (Bojer ex Hook) Raf., obtenidos por los métodos de
extraccion soxhlet y maceracion evidencio la posible presencia de metabolitos como
flavonoides, polifenoles y taninos. Confirmando la presencia de los grupos funcionales

de estos metabolitos en el extracto a través de la espectroscopia FTIR-ATR.

En las valoraciones volumétricas y potenciométricas se obtuvieron volumenes de
equivalencia similares, lo que permitié confirmar la efectividad del extracto de las flores

de D. regia como indicador de pH.

En el estudio del grado de hinchamiento se obtuvo un mayor porcentaje de hinchamiento
para el hidrogel sumergido en agua, mientras que para el hidrogel sumergido en la
solucion deD. regia el porcentaje de hinchamiento fue menor, debido a que se ve

afectado por los componentes presentes en el extracto.

Mediante la cinética de absorcion se obtuvieron los pardmetros cinéticos n'y k para los
sistemas HG-Agua y HG-D. regia, donde los valores obtenidos para el exponente
difusional en ambos casos indican que el mecanismo de penetracion del agua y el

extracto es de tipo no Fickiano o anémalo.

Por espectroscopia FTIR-ATR se identificaron los grupos funcionales presentes en el
hidrogel comercial, confirmando que el hidrogel estaba compuesto de poliacrilato de

sodio.

En la caracterizacion por espectroscopia FTIR-ATR del HG-D. regia se observo el
desplazamiento de las sefiales asignadas al grupo C=0O en el hidrogel comercial,
mostrando que ocurren interacciones de tipo enlace de hidrdgeno, lo cual indica que la

interaccion con el extracto ocurre por el ion carboxilato.
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El estudio colorimétrico del hidrogel/extracto en soluciones &cidas y basicas, revelo
cambios de color, debido a las estructuras de las antocianinas presentes en el extracto,

visualizandose en diferentes colores segun la variacién del pH.

La caracterizacion por espectroscopia FTIR-ATR del HG-D. regia/NaOH confirma la
interaccion de la base tanto con el extracto como con el hidrogel, ya que se observé la

desaparicion y desplazamiento de algunas sefales en el espectro.

El estudio de la actividad antibacteriana de los hidrogeles cargados en las soluciones de
los extractos de D. regia, revel6 un posible efecto antibacteriano con la aparicion de

halos de inhibicién frente al crecimiento de la bacteria Staphylococus aureus.
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APENDICE

APENDICE A. Preparacion de soluciones de NaOH y HCI (0,1 mol/l)
v" HCI (0,1 mol/l) de 500 ml

~119g 379 _1molHCl 1000ml

x x x = 12,0630 mol/!
CT1ml "100g° 3659 11 mot/

Cp X Vp

CCXVC=CD><VD—>VC= C
Cc

M 0,1 mol/l x 500ml
HCL™ 12,0630 mol /1

= 4‘,14‘5 ml - VHCl—exp = 4‘,2 ml

v" NaOH (0,1 mol/l) de 500 ml

—0'1m01x40‘qx500 [ X =2
MNaoH = =31 " T 0 e T000ml

MNaoH—-exp = 2,0411 g



APENDICE B. Estandarizacion de NaOH (0,1 mol/l) con CgHsKO, y fenolftaleina

como indicador:

McgH KO,

Cnaon =
MTC8H5KO4 X VNaOH

= Mcypko, = Cnaon X MT68H5K04 X VNaon

Me, ko, = 0,1 mol/l X 204,22 g/mol X 0,011 = 10,2042 g

Tabla B-1. Datos y resultados obtenidos en la estandarizacién de la solucién de NaOH
con biftalato de potasio (CgHsKOy,).

ngH5K04 (g) VNaOH (ml) CNaOH (mOI/I) VNaOH—prom (mOI/I)
0,2063 9,9 0,1020
0,2069 10 0,1013 0,1019

0,2092 10 0,1029




APENDICE C. Estandarizacion de HCI (0,1 mol/l) con NaOH (0,1 mol/l) y
fenolftaleina como indicador:

Nygor =NMuacit > Vvaon X Cnaon = Cuci X Vua

v _ Cha X Vyar  0,1mol/lx10ml 10 ml
NaoH = CNaOH B 0,1 mol/l B m

Tabla C-1. Datos y resultados obtenidos en la estandarizacién de la solucion de HClcon
NaOH.

Ve (ml) Vnaon (Ml) Crici (mol/l) Crci—prom (Mol/l)
9,6 0,0978

9,7 0,0988




APENDICE D. Valoracion potenciométrica y calculo de la primera derivada.

Tabla D-1. Valores de pH obtenidos en la titulacion potenciométrica de NaOH con HCI
(0,1 mol/l) y resultados de la primera derivada de la curva de valoracion.

Vol.NaOH (ml) pH1 pH2 pH3 pf:'m. AVHCI(ml) ApH ApH/AV
0 1630 1,730 1,720 1,693 1,000 0,027 0,027
1 1670 1,760 1,730 1,720 1,000 0,020 0,020
2 1,710 1,770 1,740 1,740 1,000 0,037 0,037
3 1,760 1,800 1,770 1,777 1,000 0,047 0,047
4 1,820 1,840 1,810 1,823 1,000 0,063 0,063
5 1,890 1,900 1,870 1,887 1,000 0,090 0,090
6 1,980 1,990 1,960 1,977 1,000 0137 0,137
7 2110 2130 2,100 2,113 1,000 0213 0,213
8 2330 2350 2,300 2,327 0,200 0,087 0,433
8,2 2,410 2430 2,400 2,413 0,200 0,117 0,583
8,4 2550 2540 2500 2,530 0,200 0,140 0,700
8,6 2,680 2,690 2,640 2,670 0,200 0,103 0,517
8,8 2,750 2,810 2,760 2,773 0,200 0,190 0,950
9 2,920 3000 2,970 2,963 0,100 0,120 1,200
9,1 3040 3130 3080 3,083 0,100 0220 2,200
9,2 3260 3340 3310 3,303 0,100 0,187 1,867
9,3 3390 3560 3520 3,490 0,100 0,180 1,800
9,4 3550 35820 3640 3,670 0,100 0,233 2,333
9,5 3,770 4,060 3,880 3,903 0,100 0267 2,667
9,6 3080 4430 4100 4170 0,100 0,410 4,100
9,7 4410 43830 4500 4,580 0,100 0,590 5,900
0,8 5200 5300 5010 5170 0,100 0,610 6,100
9,9 5780 5970 5590 5,780 0,100 0977 9,767
10 6,910 6,760 6,600 6,757 0,100 0,823 8,233
10,1 7,790 7,800 7,50 7,580 0,100 0,663 6,633
10,2 8280 8230 8220 8243 0,100 0,393 3,933
10,3 8,620 8650 8,640 8637 0,100 0323 3,233
10,4 8080 8930 8920 8960 0,100 0,283 2,833
10,5 9,240 9,280 9,210 9,243 0,100 0253 2,533
10,6 9,500 9,580 9,410 9,497 0,400 0,500 1,250
11 0,980 10,040 9,970 9,997 1,000 0,837 0,837
12 10,840 10,850 10,810 10,833 1,000 0,350 0,350
13 11,170 11,200 11,180 11,183 1,000 0,170 0,170

14 11,340 11,360 11,360 11,353




APENDICE E. Porcentaje de hinchamiento en los hidrogeles estudiados
El proceso de hinchamiento de los hidrogeles, mediante gravimetria, fue seguido, de

acuerdo a la ecuacion (1):

w) % 100
t

%H=(
m

Por lo tanto, para un tiempo de 5 minutos, el porcentaje de hinchamiento

seria;

0,0816 — 0,0195
%H = (

X 100 = 31
0,0195 ) 00 =318,

El célculo fue realizado del mismo modo para todos los casos.



Tabla E-1. Valores de las masas y porcentajes de hinchamiento de hidrogeles en agua
destilada.

Tiempo (min) Masal(g) Masa2(g) Masa3(Q) H1 H2 H3 Hprom
0 0,0195 0,0194 0,0197 0,0 0,0 0,0 0,0
5 0,0816 0,0808 0,0837 3185 3165 3249 319,9
10 0,1310 0,1271 0,1314 571,8 555,2 567,0 564,7
15 0,1764 0,1723 0,1777 804,6 788,1 802,0 798,3
20 0,2185 0,2145 0,2233 1020,5 1005,7 10335 1019,9
25 0,2636 0,2584 0,2673 1251,8 1232,0 1256,9 1246,9
30 0,3025 0,2956 0,3061 1451,3 1423,7 1453,8 14429
35 0,3433 0,3349 0,3484 1660,5 1626,3 1668,5 1651,8
40 0,3831 0,3733 0,3882 1864,6 1824,2 1870,6 1853,1
45 0,4208 0,4089 0,4256 2057,9 2007,7 2060,4 2042,0
50 0,4574 0,4431 0,4616 22456 2184,0 22431 22243
55 0,4896 0,4770 0,5007 2410,8 2358,8 24416 2403,7
60 0,5296 0,5128 0,5350 2615,9 2543,3 2615,7 2591,6
65 0,5602 0,5405 0,5685 2772,8 2686,1 2785,8 2748,2
70 0,5875 0,5748 0,6021 2912,8 2862,9 2956,3 2910,7
75 0,6168 0,6028 0,6320 3063,1 3007,2 3108,1 3059,5
80 0,6455 0,6289 0,6601 3210,3 3141,8 3250,8 3200,9
85 0,6749 0,6552 0,6923 3361,0 3277,3 34142 3350,9
90 0,7010 0,6820 0,7197 34949 34155 3553,3 3487,9
100 0,7552 0,7391 0,7705 3772,8 3709,8 3811,2 3764,6
110 0,8124 0,7960 0,8304 4066,2 4003,1 41152 4061,5
120 0,8663 0,8477 0,8889 4342,6 4269,6 44122 4341,4
130 0,9194 0,9055 0,9441 46149 45675 46924 4624,9
140 0,9763 0,9525 0,9969 4906,7 4809,8 4960,4 4892,3
150 1,0213 1,0040 1,0501 5137,4 5075,3 52305 5147,7
170 1,1137 1,0872 1,1395 5611,3 5504,1 5684,3 5599,9
190 1,1909 1,1678 1,2230 6007,2 59196 6108,1 6011,6
210 1,2580 1,2307 1,2948 6351,3 6243,8 6472,6 6355,9
240 1,3388 1,3100 1,3731 6765,6 6652,6 6870,1 6762,8
270 1,3978 1,3677 1,4368 7068,2 6950,0 71934 7070,5
330 1,4725 1,4403 1,5162 7451,3 7324,2 7596,4 7457,3
390 1,5060 1,4719 1,5532 7623,1 7487,1 77843 76315
450 1,5220 1,4933 1,5757 7705,1 7597,4 78985 7733,7
510 1,5302 1,4979 1,5795 77472 7621,1 7917,8 7762,0
690 1,5409 1,5006 1,5821 7802,1 76351 79310 7789,4
870 1,5378 1,4993 1,5803 7786,2 7628,4 7921,8 7778,8
1230 1,5397 1,4920 1,5788 7795,9 7590,7 7914,2 7766,9
1590 1,5374 1,4848 1,5621 7784,1 75536 7829,4 7722,4
3030 1,5077 1,4674 1,5488 7631,8 74639 77619 7619,2
4470 1,4903 1,4612 1,5357 75426 74320 76954 7556,7

5910 1,4875 1,4580 1,5353 7528,2 74155 7693,4 75457




Tabla E-2. Valores de las masas y porcentajes de hinchamiento de hidrogeles en
solucion de D. regia 20,4 % mi/v.

Tiempo (min) Masal(g) Masa2(g) Masa3(Q) H1 H2 H3 Hprom
0 0,0193 0,0191 0,0195 0,0 0,0 0,0 0,0
5 0,0620 0,0620 0,0653 221,2 224.6 234,9 226,9
10 0,0916 0,0907 0,0934 374,6 3749 379,0 376,2
15 0,1157 0,1178 0,1200 4995 516,8 515,4 510,5
20 0,1384 0,1399 0,1448 617,1 632,5 642,6 630,7
25 0,1604 0,1661 0,1677 731,1 769,6 760,0 753,6
30 0,1779 0,1828 0,1877 821,8 857,1 862,6 847,1
35 0,1958 0,1993 0,2070 914,5 943,5 961,5 939,8
40 0,2110 0,2182 0,2249 993,3 10424 1053,3 1029,7
45 0,2232 0,2312 0,2399 1056,5 11105 1130,3 1099,1
50 0,2393 0,2480 0,2543 11399 11984 1204,1 1180,8
55 0,2541 0,2624 0,2694 12166 12738 12815 1257,3
60 0,2678 0,2770 0,2838 12876 1350,3 13554 1331,1
65 0,2814 0,2889 0,2973 1358,0 14126 1424,6 1398,4
70 0,2945 0,3031 0,3138 14259 1486,9 1509,2 1474,0
75 0,3081 0,3152 0,3252 1496,4 1550,3 1567,7 1538,1
80 0,3192 0,3275 0,3377 15539 1614,7 1631,8 1600,1
85 0,3310 0,3397 0,3486 16150 16785 16877 1660,4
90 0,3422 0,3518 0,3603 1673,1 17419 17477 1720,9
100 0,3623 0,3709 0,3806 1777,2 18419 1851,8 1823,6
110 0,3843 0,3906 0,4016 1891,2 19450 1959,5 19319
120 0,3976 0,4058 0,4174 1960,1 2024,6 2040,5 2008,4
130 0,4118 0,4186 0,4334 2033,7 2091,6 21226 2082,6
140 0,4244 0,4328 0,4470 2099,0 2166,0 2192,3 21524
150 0,4357 0,4432 0,4584 21575 2220,4 2250,8 2209,6
170 0,4518 0,4605 0,4778 2240,9 2311,0 2350,3 2300,7
190 0,4607 0,4723 0,4891 2287,0 2372,8 2408,2 2356,0
210 0,4718 0,4855 0,4982 2344,6 2441,9 24549 2413,8
240 0,4710 0,4848 0,5032 2340,4 2438,2 2480,5 2419,7
270 0,4644 0,4849 0,5077 2306,2 2438,7 2503,6 2416,2
330 0,4450 0,4654 0,4846 2205,7 2336,6 2385,1 2309,2
390 0,4145 0,4428 0,4682 2047,7 2218,3 23010 2189,0
450 0,3878 0,4125 0,4346 1909,3 2059,7 2128,7 2032,6
510 0,3574 0,3934 0,4075 1751,8 1959,7  1989,7 1900,4
690 0,3106 0,3334 0,3471 1509,3 16455 1680,0 1611,6
870 0,2750 0,3018 0,3072 13249 1480,1 14754 1426,8
1230 0,2405 0,2702 0,2674 1146,1 1314,7 12713 1244,0
1590 0,2268 0,2564 0,2550 1075,1 1242,4 1207,7 1175,1
3030 0,2077 0,2331 0,2370 976,2 1120,4 11154 1070,7
4470 0,2034 0,2244 0,2243 9539 10749 1050,3 1026,3

5910 0,2077 0,2335 0,2361 976,2 1122,5 11108  1069,8




APENDICE F. Porcentaje en masa de los HG-D regia sumergidos en soluciones de

HCI (0,1 mol/l) y NaOH (0,1 mol/l).

Tabla F-1. Valores de los porcentajes en masa de hidrogeles en solucion de D. regia y

posteriormente sumergidos en NaOH (0,1 mol/l).

0]
Tiempo (min) Masal(g) Masa2(g) Masa3(g) % Masal % Masa2 % Masa3 /;l;glania
0 0,4861 0,4950 0,5216 100,00 100,00 100,00 100,00
5 0,5758 0,5812 0,6245 118,45 117,41 119,73 118,53
10 0,6258 0,6235 0,6649 128,74 125,96 127,47 127,39
15 0,6613 0,6565 0,6978 136,04 132,63 133,78 134,15
20 0,6931 0,6866 0,7323 142,58 138,71 140,39 140,56
25 0,7304 0,7109 0,7587 150,26 143,62 145,46 146,44
30 0,7508 0,7341 0,7893 154,45 148,30 151,32 151,36
35 0,7709 0,7533 0,7984 158,59 152,18 153,07 154,61
40 0,7935 0,7696 0,8174 163,24 155,47 156,71 158,47
45 0,8111 0,7876 0,8350 166,86 159,11 160,08 162,02
50 0,8284 0,7986 0,8530 170,42 161,33 163,54 165,10
55 0,8444 0,8147 0,8616 173,71 164,59 165,18 167,83
60 0,8573 0,8297 0,8729 176,36 167,62 167,35 170,44
65 0,8686 0,8333 0,8863 178,69 168,34 169,92 172,32
70 0,8808 0,8416 0,8886 181,20 170,02 170,36 173,86
75 0,8966 0,8469 0,8990 184,45 171,09 172,35 175,96
80 0,8993 0,8547 0,9043 185,00 172,67 173,37 177,01
85 0,9095 0,8674 0,9137 187,10 175,23 175,17 179,17
90 0,9209 0,8696 0,9133 189,45 175,68 175,10 180,07
100 0,9331 0,8757 0,9285 191,96 176,91 178,01 182,29
110 0,9404 0,8769 0,9314 193,46 177,15 178,57 183,06
120 0,9484 0,8870 0,9361 195,10 179,19 179,47 184,59
130 0,9603 0,8893 0,9377 197,55 179,66 179,77 185,66
140 0,9615 0,8905 0,9375 197,80 179,90 179,74 185,81
150 0,9636 0,8904 0,9449 198,23 179,88 181,15 186,42
170 0,9731 0,8933 0,9459 200,19 180,46 181,35 187,33
190 0,9775 0,8926 0,9497 201,09 180,32 182,07 187,83
210 0,9792 0,8954 0,9481 201,44 180,89 181,77 188,03
240 0,9914 0,8937 0,9472 203,95 180,55 181,60 188,70
270 0,9927 0,8979 0,9488 204,22 181,39 181,90 189,17
330 1,0043 0,8954 0,9521 206,60 180,89 182,53 190,01
690 1,0094 0,8830 0,9380 207,65 178,38 179,83 188,62
870 1,0189 0,8874 0,9406 209,61 179,27 180,33 189,74
1230 1,0382 0,8874 0,9485 213,58 179,27 181,84 191,56
1590 1,0386 0,8872 0,9478 213,66 179,23 181,71 191,53
3030 1,0167 0,8733 0,9317 209,15 176,42 178,62 188,07
4470 1,0010 0,8670 0,9175 205,92 175,15 175,90 185,66
5910 0,9846 0,8583 0,9091 202,55 173,39 174,29 183,41




Tabla F-2. Valores de las masas y porcentajes de hinchamiento de hidrogeles en
solucién de D. regia y posteriormente sumergidos en CH3COOH (0,1 mol/l).

i 0, [0) [0) [0)
-T;Tngo Masa 1 (g) Masa?2(g) Masa 3 (Q) /o I\{Iasa /o I\élasa /o I\S/Iasa /;';g?sa
0 0,5115 0,5056 0,5093 100,00 100,00 100,00 100,00
5 0,4984 0,4886 0,4956 97,44 96,64 97,31 97,13
10 0,4883 0,4798 0,4853 95,46 94,90 95,29 95,22
15 0,4775 0,4719 0,4752 93,35 93,33 93,30 93,33
20 0,4678 0,4619 0,4650 91,46 91,36 91,30 91,37
25 0,4575 0,4491 0,4551 89,44 88,83 89,36 89,21
30 0,4480 0,4397 0,4463 87,59 86,97 87,63 87,39
35 0,4378 0,4309 0,4387 85,59 85,23 86,14 85,65
40 0,4245 0,4236 0,4265 82,99 83,78 83,74 83,51
45 0,4167 0,4147 0,4176 81,47 82,02 81,99 81,83
50 0,4091 0,4028 0,4092 79,98 79,67 80,35 80,00
55 0,3988 0,3952 0,4014 77,97 78,16 78,81 78,32
60 0,3918 0,3895 0,3940 76,60 77,04 77,36 77,00
65 0,3798 0,3757 0,3850 74,25 74,31 75,59 74,72
70 0,3738 0,3731 0,3793 73,08 73,79 74,47 73,78
75 0,3643 0,3610 0,3687 71,22 71,40 72,39 71,67
80 0,3576 0,3522 0,3585 69,91 69,66 70,39 69,99
85 0,3479 0,3442 0,3508 68,02 68,08 68,88 68,32
90 0,3388 0,3353 0,3426 66,24 66,32 67,27 66,61
100 0,3200 0,3235 0,3284 62,56 63,98 64,48 63,68
110 0,3074 0,3073 0,3180 60,10 60,78 62,44 61,11
120 0,2907 0,2945 0,3061 56,83 58,25 60,10 58,39
130 0,2771 0,2846 0,2901 54,17 56,29 56,96 55,81
140 0,2663 0,2719 0,2797 52,06 53,78 54,92 53,59
150 0,2517 0,2624 0,2654 49,21 51,90 52,11 51,07
170 0,2301 0,2375 0,2455 44,99 46,97 48,20 46,72
190 0,2100 0,2191 0,2335 41,06 43,33 45,85 43,41
210 0,1943 0,2046 0,2126 37,99 40,47 41,74 40,07
240 0,1760 0,1896 0,1927 34,41 37,50 37,84 36,58
270 0,1602 0,1695 0,1761 31,32 33,52 34,58 33,14
330 0,1328 0,1461 0,1514 25,96 28,90 29,73 28,20
690 0,0754 0,0844 0,0877 14,74 16,69 17,22 16,22
870 0,0643 0,0722 0,0734 12,57 14,28 14,41 13,75
1230 0,0547 0,0604 0,0600 10,69 11,95 11,78 11,47
1590 0,0503 0,0570 0,0585 9,83 11,27 11,49 10,86
3030 0,0480 0,0505 0,0511 9,38 9,99 10,03 9,80
4470 0,0479 0,0516 0,0508 9,36 10,21 9,97 9,85

5910 0,0488 0,0518 0,0504 9,54 10,25 9,90 9,89




APENDICE G. Cinética de hinchamiento de los hidrogeles.
Con los resultados obtenidos para %H y posteriormente el %W, se representaron las

rectas correspondientes al modelo cinético de segundo orden mediante la ecuacion 5:

donde,

Los datos de la tabla G-1 se graficaron satisfaciendo la ecuacion lineal, y mediante
regresion lineal y despejes matematicos se obtuvieron los valores de los parametros “kp”

y G‘Ww”_

Este procedimiento se repitié con los HG-Agua y HG- D. regia y todos los célculos

fueron realizados empleando la hoja de célculo del programa Microsoft Excel.



Tabla G-1. Valores del porcentaje de agua absorbida y el cociente t/%W para el calculo
de la cinética de hinchamiento de segundo orden en el sistema HG-Agua.

TIempO oot w2 %w3 YW H%w
(min) prom
0 0 0 0 0 0
5 76,1029 75,9901 76,4636 76,1855 0,0656
10 85,1145 84,7364 85,0076 84,9528 0,1177
15 88,9456 88,7406 88,9139 88,8667 0,1688
20 91,0755 90,9557 91,1778 91,0697 0,2196
25 92,6024 92,4923 92,6300 92,5749 0,2701
30 93,5537 93,4371 93,5642 93,5183 0,3208
35 94,3198 94,2072 94,3456 94,2909 0,3712
40 94,9099 94,8031 94,9253 94,8794 0,4216
45 95,3660 95,2556 95,3712 95,3309 0,4720
50 95,7368 95,6218 95,7322 95,6969 0,5225
55 96,0172 95,9329 96,0655 96,0052 0,5729
60 96,3180 96,2168 96,3178 96,2842 0,6232
65 96,5191 96,4107 96,5347 96,4882 0,6737
70 96,6809 96,6249 96,7281 96,6780 0,7241
75 96,8385 96,7817 96,8829 96,8344 0,7745
80 96,9791 96,9152 97,0156 96,9700 0,8250
85 97,1107 97,0391 97,1544 97,1014 0,8754
90 97,2183 97,1554 97,2627 97,2121 0,9258
100 97,4179 97,3752 97,4432 97,4121 1,0266
110 97,5997 97,5628 97,6276 97,5967 1,1271
120 97,7490 97,7115 97,7838 97,7481 1,2276
130 97,8791 97,8575 97,9134 97,8833 1,3281
140 98,0027 97,9633 98,0239 97,9966 1,4286
150 98,0907 98,0677 98,1240 98,0941 1,5291
170 98,2491 98,2156 98,2712 98,2453 1,7304
190 98,3626 98,3388 98,3892 98,3635 1,9316
210 98,4499 98,4237 98,4785 98,4507 2,1330
240 98,5435 98,5191 98,5653 98,5426 2,4355
270 98,6050 98,5816 98,6289 98,6051 2,7382
330 98,6757 98,6531 98,7007 98,6765 3,3443
390 98,7052 98,6820 98,7317 98,7063 3,9511
450 98,7188 98,7009 98,7498 98,7231 4,5582
510 98,7257 98,7049 98,7528 98,7278 5,1657
690 98,7345 98,7072 98,7548 98,7322 6,9886
870 98,7320 98,7061 98,7534 98,7305 8,8119
1230 98,7335 98,6997 98,7522 98,7285 12,4584
1590 98,7316 98,6934 98,7389 98,7213 16,1059

3030 98,7066 98,6779 98,7280 98,7042 30,6978




80

4470 98,6915 98,6723 98,7172 98,6937 45,2917
5910 98,6891 98,6694 98,7169 98,6918 59,8834

Tabla G-2. Valores del porcentaje de agua absorbida y el cociente /%W para el célculo

de la cinética de hinchamiento de segundo orden en el sistema HG- D. regia.

T(';Tn‘;o %WL  %W2  %W3  %Wprom  t/%w
0 0 0 0 0 0

5 68,8710 69,1935 70,1378 69,4008  0,0720
10 78,9301 78,9416 79,1221 78,9979  0,1266
15 833189 837861 83,7500 83,6183  0,1794
20 86,0540 86,3474 865331 86,3118  0,2317
25 87,9676 88,5009 88,3721 88,2802  0,2832
30 80,1512 89,5514 89,6111 89,4379  0,3354
35 90,1430 90,4165 90,5797 90,3797  0,3873
40 00,8531 91,2466 91,3295 91,1430  0,4389
45 01,3530 91,7388 91,8716 91,6545  0,4910
50 01,0348 92,2984 92,3319 92,1884  0,5424
55 02,4046 92,7210 92,7617 92,6291  0,5938
60 92,7931 93,1047 931290 93,0089  0,6451
65 031414 93,3887 934410 93,3237  0,6965
70 03,4465 93,6984 93,7859 93,6436  0,7475
75 03,7358 93,9404 94,0037 93,8933  0,7988
80 93,9536 94,1679 94,2256 94,1157  0,8500
85 041692 94,3774 94,4062 94,3176  0,9012
90 043600 94,5708 945878 945062  0,9523
100 046729 94,8504 94,8765 94,7999  1,0549
110 949779 951101 951444 950775  1,1570
120 051459 952932 953282 952558  1,2598
130 953133 954372 955007 954170  1,3624
140 054524 955869 956376 955590 14651
150 955703 956904 957461 956690  1,5679
170 957282 958523 950188 958331  1,7739
190 958107 959560 96,0131 959266  1,9807
210 959093 96,0659 96,0859 96,0204  2,1870
240 959023 96,0602 96,1248 96,0291  2,4992
270 058441 96,0610 96,1591 96,0214  2,8119
330 956629 958960 959761 958450  3,4431
390 053438 956865 958351 956218  4,0786
450 950232 953697 955131 953020  4,7218
510 045999 951449 952147 94,9865 53692
690 03,7862 94,2711 94,3820 94,1465  7,3290

870 92,9818 93,6713 93,6523 93,4352 9,3113




1230
1590
3030
4470
5910

91,9751
91,4903
90,7078
90,5113
90,7078

92,9312
92,5507
91,8061
91,4884
91,8201

92,7076
92,3529
91,7722
91,3063
91,7408

92,5379
92,1313
91,4287
91,1020
91,4229

13,2918
17,2580
33,1406
49,0659
64,6446
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APENDICE H. Parametros cinéticos para determinar el mecanismo de difusion del
agua o las soluciones del extracto en el hidrogel.
De acuerdo con la expresion lineal derivada de la ecuacion de Crank (1975) se
determinaron los parametros cinéticos del hinchamiento de los hidrogeles empleados,
debido a que los experimentos realizados tienen una data de absorcién de largos
periodos de tiempo y altos indices de hinchamiento.

Empleando la siguiente ecuacion lineal

InF = Lnk; +n Lnt

donde,

y=ILnF , m=n : x=t , b=1Lnk,

Los datos de la tabla H-1 se graficaron satisfaciendo la ecuacion lineal, y mediante
regresion lineal y despejes matematicos se obtuvieron los valores de los parametros “Ky”
y “n”, los cuales describen el comportamiento del hidrogel durante su cinética de

hinchamiento.

Este procedimiento se repitié con los HG-Agua y HG- D. regia y todos los calculos de
regresion lineal fueron realizados empleando la hoja de célculo del programa Microsoft

Excel.



Tabla H-1. Cantidad de agua acumulada (F) en el tiempo t, calculados a partir de la data
obtenida durante la determinacion de indice de hinchamiento del hidrogel en agua
desionizada.

Lnt F1 F2 F3 Fprom LnF
1,6094 0,0412 0,0418 0,0414 0,0415 -3,1822
2,3026 0,0741 0,0734 0,0723 0,0732 -2,6141
2,7081 0,1042 0,1042 0,1022 0,1035 -2,2679
2,9957 0,1322 0,1329 0,1317 0,1323 -2,0229
3,2189 0,1621 0,1628 0,1602 0,1617 -1,8219
3,4012 0,1880 0,1882 0,1853 0,1871 -1,6759
3,5553 0,2150 0,2149 0,2127 0,2142 -1,5407
3,6889 0,2415 0,2411 0,2384 0,2403 -1,4257
3,8067 0,2665 0,2653 0,2626 0,2648 -1,3287
3,9120 0,2908 0,2886 0,2859 0,2885 -1,2432
4,0073 0,3122 0,3117 0,3112 0,3117 -1,1656
4,0943 0,3388 0,3361 0,3334 0,3361 -1,0903
4,1744 0,3591 0,3550 0,3551 0,3564 -1,0317
4,2485 0,3772 0,3784 0,3768 0,3775 -0,9742
4,3175 0,3967 0,3974 0,3962 0,3968 -0,9244
4,3820 0,4158 0,4152 0,4144 0,4151 -0,8792
4,4427 0,4353 0,4331 0,4352 0,4345 -0,8335
4,4998 0,4526 0,4514 0,4529 0,4523 -0,7934
4,6052 0,4886 0,4903 0,4858 0,4882 -0,7170
4,7005 0,5266 0,5291 0,5246 0,5267 -0,6411
4,7875 0,5624 0,5643 0,5624 0,5630 -0,5744
4,8675 0,5977 0,6037 0,5981 0,5998 -0,5111
4,9416 0,6355 0,6357 0,6323 0,6345 -0,4550
5,0106 0,6653 0,6708 0,6667 0,6676 -0,4041
5,1358 0,7267 0,7274 0,7246 0,7262 -0,3199
5,2470 0,7780 0,7823 0,7786 0,7796 -0,2489
5,3471 0,8225 0,8252 0,8250 0,8243 -0,1933
5,4806 0,8762 0,8792 0,8757 0,8770 -0,1312
5,5984 0,9154 0,9185 0,9169 0,9169 -0,0867
5,7991 0,9650 0,9680 0,9683 0,9671 -0,0335
5,9661 0,9872 0,9895 0,9922 0,9897 -0,0104
6,1092 0,9979 1,0041 1,0068 1,0029 0,0029
6,2344 1,0033 1,0072 1,0093 1,0066 0,0066
6,5367 1,0104 1,0091 1,0109 1,0101 0,0101
6,7685 1,0084 1,0082 1,0098 1,0088 0,0087
7,1148 1,0096 1,0032 1,0088 1,0072 0,0072
7,3715 1,0081 0,9983 0,9980 1,0015 0,0015
8,0163 0,9884 0,9864 0,9894 0,9881 -0,0120
8,4051 0,9768 0,9822 0,9809 0,9800 -0,0202

8,6844 0,9750 0,9800 0,9807 0,9786 -0,0217




Tabla H-2. Cantidad de agua acumulada (F) en el tiempo t, calculados a partir de la data
obtenida durante la determinacion de indice de hinchamiento del hidrogel en solucion

del extracto de las flores de D. regia.

Lnt F1 F2 F3 Fprom LnF
1,6094 0,2020 0,1811 0,1924 0,1918 -1,6512
2,3026 0,3420 0,3022 0,3104 0,3182 -1,1451
2,7081 0,4560 0,4166 0,4221 0,4316 -0,8403
2,9957 0,5634 0,5099 0,5262 0,5332 -0,6289
3,2189 0,6675 0,6205 0,6224 0,6368 -0,4513
3,4012 0,7502 0,6910 0,7064 0,7159 -0,3342
3,5553 0,8349 0,7607 0,7875 0,7944 -0,2302
3,6889 0,9068 0,8404 0,8627 0,8700 -0,1393
3,8067 0,9645 0,8953 0,9257 0,9285 -0,0742
3,9120 1,0407 0,9662 0,9861 0,9977 -0,0023
4,0073 1,1107 1,0270 1,0496 1,0624 0,0606
4,0943 1,1755 1,0886 1,1100 1,1247 0,1175
4,1744 1,2398 1,1389 1,1667 1,1818 0,1671
4,2485 1,3018 1,1988 1,2360 1,2456 0,2196
4,3175 1,3661 1,2499 1,2839 1,3000 0,2623
4,3820 1,4186 1,3018 1,3364 1,3523 0,3018
4,4427 1,4745 1,3533 1,3822 1,4033 0,3388
4,4998 1,5274 1,4044 1,4313 1,4544 0,3746
4,6052 1,6225 1,4850 1,5166 1,5414 0,4327
4,7005 1,7266 1,5682 1,6048 1,6332 0,4905
4,7875 1,7895 1,6323 1,6711 1,6977 0,5293
4,8675 1,8567 1,6864 1,7383 1,7605 0,5656
4,9416 1,9163 1,7463 1,7955 1,8193 0,5985
5,0106 1,9697 1,7902 1,8433 1,8678 0,6247
5,1358 2,0459 1,8632 1,9248 1,9446 0,6651
5,2470 2,0880 1,9130 1,9723 1,9911 0,6887
5,3471 2,1405 1,9688 2,0105 2,0399 0,7129
5,4806 2,1367 1,9658 2,0315 2,0447 0,7152
5,5984 2,1055 1,9662 2,0504 2,0407 0,7133
5,7991 2,0137 1,8839 1,9534 1,9503 0,6680
5,9661 1,8694 1,7885 1,8845 1,8475 0,6138
6,1092 1,7431 1,6606 1,7434 1,7157 0,5398
6,2344 1,5993 1,5800 1,6296 1,6030 0,4719
6,5367 1,3780 1,3267 1,3759 1,3602 0,3076
6,7685 1,2096 1,1933 1,2083 1,2037 0,1854
7,1148 1,0464 1,0599 1,0412 1,0492 0,0480
7,3715 0,9816 1,0017 0,9891 0,9908 -0,0093
8,0163 0,8912 0,9033 0,9135 0,9027 -0,1024
8,4051 0,8709 0,8666 0,8601 0,8659 -0,1440

8,6844 0,8912 0,9050 0,9097 0,9020 -0,1032




APENDICE |I. Espectro infrarrojo FTIR-ATR del hidrogel/extracto sumergido en
la solucién de CH3;COOH (0,1 mol/l).
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Figura I-1. Espectro IR-ATR del HG-D. regia/CH3COOH.



APENDICE J. Espectro infrarrojo FTIR teérico del poliacrilato de sodio.
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Figura J-1. Representacion tedrica del espectro infrarrojo del poliacrilato de sodio.
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Area 0 Linea de investigacion:

Area Subareas

Ciencias Quimica

Linea de Investigacion:

Resumen (abstract):
Resumen

El objetivo de esta investigacion fue evaluar la absorcion del extracto de la flor de Delonix
regia (Bojer ex Hook) Raf. por un hidrogel comercial y su posible utilizacién como indicador
de pH colorimétrico. El analisis quimico preliminar realizado a los extractos etandlicos,
obtenidos por los métodos soxhlet y maceracion, de las flores de D. regia revel6 la posible
presencia de metabolitos como flavonoides, polifenoles y taninos. En la caracterizacion por
espectroscopia FTIR de los extractos se pudo observar sefiales correspondientes a grupos
funcionales caracteristicos de los metabolitos sefialados. Las valoraciones colorimétricas y
potenciométricas demostraron la efectividad del extracto como indicador de pH ya que los
volimenes de equivalencia obtenidos por ambos métodos fueron similares y se observé un
cambio rapido de color en el punto final de cada valoracion. Al analizar el hidrogel comercial
por FTIR-ATR, se comprobd que el mismo esta constituido por poliacrilato de sodio, ya que
las bandas que aparecen en los rangos de 1546 cm™ a 1659 cm™ y 1449 cm™ a 1322 cm™
corresponden a vibraciones de estiramiento de C-O de grupos COO". EIl estudio de
hinchamiento permitié comprobar la interaccién de los grupos funcionales del extracto con el
hidrogel, al obtener una disminucién en el porcentaje de hinchamiento en comparacion con el
hidrogel sumergido en agua, ademas en la caracterizacion por espectroscopia FTIR-ATR del
HG-D. regia se observo la aparicién de nuevas sefiales en 2855 cm™ y 1059 cm™ vy la
sustitucion de la sefial que aparece en 856 cm™ por 818 cm™, la cual corresponde a la flexion
C-H fuera del plano de un anillo aromatico p-disustituido, sefiales que indican la presencia del
extracto en el hidrogel. Con el estudio cinético de absorcién de los hidrogeles se determiné que
el mecanismo de difusion del agua y el extracto es de tipo no Fickiano o anémalo, ya que los
valores obtenidos para las constantes de difusién (n), en ambos casos, se encuentran en el rango
0,43 < n < 0,85. En la interaccién del HG-D. regia con soluciones &cidas y basicas se
evidenciaron cambios en el proceso de hinchamiento de los hidrogeles, asi como también la
aparicién de diversos colores en el polimero segun el pH del medio. Por otra parte, se observo
la desorcion del extracto cuando el HG-D. regia fue sumergido en agua durante 48 horas;
posteriormente mediante el estudio FTIR-ATR se corrobord que la desorcién fue de solo una
fraccion del extracto debido a la aparicion de sefiales correspondientes a grupos funcionales
tanto del extracto como de la estructura del hidrogel. También, los HG-D. regia revelaron una
posible actividad antibacteriana frente al microorganismo S. aureus, con la aparicion de halos
de inhibicion, efecto asignado a los compuestos polifendlicos presentes en el extracto de las
flores de D. regia.
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Su Despacho

Estimado Profesor Martinez:

Cumplo en notificarle que el Consejo Universitario, en Reunién Ordinaria
celebrada en Centro de Convenciones de Cantaura, losdtas28y29deybo
de 2009, conocié el punto de agenda “SOLICITUD DE AUTORIZACION PARA
PUBLICAR TODA LA PRODUCCION INTELECTUAL DE LA UNIVERSIDAD

DE ORIENTE EN EL REPOSITORIO INSTITUCIONAL DE LA UDO, SEGUN
VRAC N° 696/32009".

Leido el oficio SIBI - 139/2009defechao9-072009 suscrita por el Dr.
Abul K. Bashirullah, Director de Bibliotecas, este Cuerpo Colegiado decidi6, por
unanimidad, autorizar la publicacién de toda la produccién intelectual de la
Universidad de Oriente en el Repositorio en cuestién.

CUNIVERSORRLRERENLE

SISTEMA DE B\BUZATECA
RECIBIDO POR

V v
1520 w32
crcHa QL[ HORA *

austedalosﬁnesamstgumtes

C.C: Rectora, Vicerrectora

JABC/ YGC/ maryja

Apartado Correos 094 / Telfs: 4008042 - 4008044 / 3008045 Telefix: 4008043 / Cumand - Venezuela

91



92

Hoja de Metadatos para Tesis y Trabajos de Ascenso — 6/6

Articulo 41 del REGLAMENTO DE TRABAJO DE PREGRADO (vigente a partir
del II Semestre 2009, segiin comunicacién CU-034-2009): “Los trabajos de grados
son de la exclusiva propiedad de la Universidad de Oriente, y solo podra ser utilizados
para otros fines con el consentimiento del Concejo de Nucleo respectivo, quien debera
participarlo previamente al Concejo Universitario, para su autorizacion”.

4 .
Roselys Brito

AUTOR
/ v

Dra. Rita Tenia
TUTOR



