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CARACTERIZACIÓN FISICOQUÍMICA Y CAPACIDAD 

ANTIOXIDANTE DEL EXTRACTO DE VACCINIUM 

FLORIBUNDUM KUNTH “PUSHGAY”. 
Gaby Espinoza-Córdova*a, Mónica Guadalupe Retuerto-Figueroaa, Celia Vargas-De-

La-Cruzb, Jossimar Paúl Huamaní Tarazonaa, Marco Rolando Aronés-Jarac, María 

Rosario Calixto-Cotosd, Eva Ramos-Llicaa, Tania Torres Aguilara, Arilmi Gorriti 

Gutiérrez a, Fabio Espicháne. 

 

RESUMEN 

El fruto del Vaccinium floribundum Kunth “pushgay”, integra al grupo de los berries 

nativos, el cual presenta una gran cantidad de antioxidantes, mucho mayor que los 

arándanos que actualmente se exportan a diferentes países. El objetivo de este estudio fue 

la determinación de los parámetros fisicoquímicos y la capacidad antioxidante in vitro del 

extracto vegetal del Vaccinium floribundum Kunth. Se prepararon extractos por 

maceración a partir de frutos liofilizados, usando como solvente etanol al 50 %, 70 % y 

96 %. Los extractos presentaron valores similares de densidad relativa, sólidos totales, 

índice de refracción, grados Brix y pH. El tamizaje fitoquímico evidenció la presencia de 

carbohidratos, azúcares reductores, taninos, compuestos amino y heterósidos, destacando 

los compuestos fenólicos y flavonoides de relevante capacidad antioxidante. El extracto 

al 50 % presentó mayor contenido de fenoles totales (38,131 ± 0,242 mg GAE/g extracto); 

así como, mayor capacidad antioxidante por el método DPPH (TEAC 28089,156 ± 

147,482 μg/mL). El extracto al 96 % presento (TEAC 13609,683 ± 21,669 μg/mL). Se 

concluye que el extracto hidroalcohólico del pushgay al 50 % presenta mayor capacidad 

antioxidante que sostiene correlación con la cantidad de compuestos fenólicos con el 

método de DPPH. 

 

Palabras clave: actividad antioxidante, tamizaje fitoquímico, DPPH, ABTS, fenoles, 

Vaccinium floribundum Kunth. 
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PHYSICOCHEMICAL CHARACTERIZATION AND 

ANTIOXIDANT CAPACITY OF VACCINIUM 

FLORIBUNDUM KUNTH “PUSHGAY” EXTRACT 

ABSTRACT 

The fruit of the Vaccinium floribundum Kunth “pushgay” is part of the group of native 

berries, which has a large amount of antioxidants, much greater than the blueberries that 

are currently exported to different countries. The objective of this study was the 

determination of the physicochemical parameters and the in vitro antioxidant capacity of 

the plant extract of Vaccinium floribundum Kunth. Extracts were prepared by maceration 

from freeze-dried fruits, using 50%, 70% and 96% ethanol as a solvent. The extracts 

presented similar values of relative density, total solids, refractive index, degrees Brix 

and pH. Phytochemical screening showed the presence of carbohydrates, reducing sugars, 

tannins, amino compounds and heterosides, highlighting phenolic compounds and 

flavonoids with relevant antioxidant capacity. The 50% extract had a higher content of 

total phenols (38,131 ± 0,242 mg GAE/g extract); as well as, greater antioxidant capacity 

by the DPPH method (TEAC 28089,156 ± 147,482 μg/mL). The 96% extract presented 

(TEAC 13609,683 ± 21,669 μg/mL). It is concluded that the 50% hydroalcoholic extract 

of pushgay has greater antioxidant capacity that maintains a correlation with the amount 

of phenolic compounds with the DPPH method. 

 

Key words: antioxidant capacity, screening, DPPH, ABTS, polyphenols, Vaccinium 

floribundum Kunth. 

INTRODUCCIÓN 

El Vaccinium floribundum Kunth conocido como pushgay, mortiño o arándano andino, 

pertenece a la familia Ericaceae, siendo el género Vaccinium el más representativo. Se 

distribuye en América del Sur, principalmente Perú, Ecuador, Colombia y Venezuela, en 

altitudes entre 1800 a 3800 m.s.n.m. El fruto es una baya esférica de 0,5 a 0,8 cm de 

diámetro de color azul a azul oscuro de textura lisa y con sabor dulce (1). El consumo de 

este fruto proporciona antioxidantes exógenos y disminuye el riesgo de enfermedades 

cerebrovasculares (2) .  

La mayoría de los compuestos bioactivos de esta planta, se encuentran en el fruto, siendo 

los flavonoides y ácidos fenólicos los resaltantes pertenecientes al grupo de los fenoles 
(1), los cuales presentan propiedades antioxidantes por su alta capacidad de neutralizar 

especies radicalarias (3). Últimas investigaciones evidencian que los radicales libres y las 

especies reactivas intervienen en las reacciones celulares de nuestro organismo causando 

daños oxidativos, sin embargo, una dieta rica en vitaminas y compuestos fenólicos 

previenen reacciones que pueden generar especies más nocivas (4).  

Por lo que existe una tendencia para investigar las propiedades beneficiosas del 

Vaccinium floribundum Kunth. En el Perú, se puede ubicar de forma silvestre al pushgay 

en las provincias de Chota, Cajabamba, Celendín, Hualgayoc y San Marcos, 

pertenecientes a la región de Cajamarca. Los pobladores lo consumen directamente como 

fruta fresca o en productos procesados como mermeladas, helados, jugos y vinos, por otra 

parte; ciertas comunidades nativas de la región lo utilizan de manera tradicional en forma 
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de extracto para aliviar enfermedades como la diabetes e inflamaciones (5); no obstante 

ante la carencia de información científica que validen su utilización en nuestro país, nos 

planteamos los objetivos de determinar   los   parámetros  fisicoquímicos,  capacidad  

antioxidante in vitro y caracterización fitoquímica del extracto hidroalcohólico del 

Vaccinium floribundum Kunth que impulsaría su cultivo y consumo para la salud humana. 
 

PARTE EXPERIMENTAL 

Material Vegetal  

Se utilizó el fruto (baya) del Vaccinium floribundum Kunth proveniente de la provincia 

de San Marcos de la región de Cajamarca. La recolección y clasificación taxonómica fue 

realizada por el taxónomo José Ricardo Campos de la Cruz.   
 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 1. Frutos enteros del Vaccinium floribundum Kunth “pushgay”. 

  

Preparación del extracto hidroalcohólico 

Se seleccionó los frutos sanos y enteros, libres de hongos y sin golpes, se procedió a lavar 

con abundante agua y se congeló la muestra a -18 °C para su almacenamiento. 

Posteriormente se sometieron a un proceso de liofilización (para evitar la degradación de 

compuestos termolábiles) a una temperatura de - 40°C y 900 mmHg de presión, 

finalmente se obtuvo un polvo seco deshidratado. El polvo seco deshidratado fue 

macerado durante 3 días en una solución hidroalcohólica a diferentes concentraciones 50 

%, 70 % y 96 %, finalizado el proceso se filtró para obtener el extracto y se almacenó en 

un frasco ámbar en refrigeración para su posterior uso (6). 

 

Tamizaje fitoquímico 

El análisis para la determinación de los diferentes constituyentes químicos del extracto 

hidroalcohólico del fruto del Vaccinium floribundum Kunth “pushgay” a diferentes 

concentraciones 50 %, 70 % y 96 % fue realizado mediante ensayos de coloración y 

precipitación según Lock de Ugaz (7). 
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Determinación de los parámetros fisicoquímicos 

Los parámetros fisicoquímicos analizados fueron densidad relativa, sólidos totales, pH, 

índice de refracción y grados Brix según los métodos oficiales de la AOAC (2023), por 

triplicado (8).  
  

Determinación de Fenoles Totales por el método de Folin–Ciocalteu 

El contenido de fenoles totales fue realizado según la metodología descrita por Ivanova 

et al.(9), se prepararon diluciones del extracto hidroalcohólicos de diferentes 

concentraciones del fruto del Vaccinium floribundum Kunth “Pushgay” hasta alcanzar 

concentraciones de 0,99 µg/mL a 7,92 µg/mL. Posteriormente se añadió 2,5 mL de Folin-

Ciocalteu y 2 mL de carbonato de calcio al 7,5 %, los tubos se homogenizaron y se 

incubaron en baño maría a 45°C por 15 minutos, pasado el tiempo de incubación se enfrió 

la batería de tubos en un lugar oscuro por 15 minutos. Finalmente se realizaron las lecturas 

de absorbancias a 760 nm. Conjuntamente, se empleó como patrón de referencia ácido 

gálico, la curva se preparó con concentraciones de 9,90 µg/mL a 79,20 µg/mL con un 

valor de R2 igual a 0,9968. El contenido total de fenoles totales fue expresado en 

miligramos equivalentes   de   ácido   gálico   por gramo de peso seco (mg GAE/g de 

extracto) (9) .  

 

Análisis de Actividad Antioxidante 

La actividad antioxidante in vitro del extracto hidroalcohólico se determinó por los 

métodos de DPPH y ABTS.  
 

Método de inhibición frente al radical libre 1,1-difenil-2-picrilhidraizilo (DPPH) 

Se usó el método propuesto por Brand-Williams et al. (10). Se prepararon diluciones del 

extracto hidroalcohólico de diferentes concentraciones del fruto “pushgay” hasta alcanzar 

concentraciones de 13,4765 µg/mL a 215,6250 µg/mL. Posteriormente se añadió 1 mL 

de DPPH disuelto en etanol. Luego de 30 minutos en oscuridad y a temperatura ambiente 

se realizaron las lecturas de absorbancias a 517 nm. Conjuntamente, se empleó como 

patrón de referencia trolox, la curva se preparó con concentraciones de 1,25 µg/mL a 6,25 

µg/mL con un valor de R2 igual a 0,9957. Los resultados se expresaron en capacidad 

antioxidante equivalente a trolox (TEAC-DPPH) y concentración inhibitoria media (IC50) 

(μg de muestra seca/mL) (10). 

 

Método de decoloración con el radical catiónico 2,2-Azinobis-(3-etilbenzotiazolin 6-

sulfónico) (ABTS*+) 

Según Roberta et al.(11). Se prepararon diluciones del extracto hidroalcohólico de 

diferentes concentraciones del fruto del Vaccinium floribundum Kunth “pushgay” hasta 

alcanzar concentraciones de 0,0808 µg/mL a 1,2937µg/mL. Posteriormente se añadió 1,5 

mL de ABTS disuelto. Luego de 30 minutos en oscuridad y a temperatura ambiente se 

realizaron las lecturas de absorbancias a 734 nm. Conjuntamente, se empleó como patrón 

de referencia trolox, la curva se preparó con concentraciones de 0,625 µg/mL a 5 µg/mL 

con un valor de R2 igual a 0,9983. Los resultados se expresaron en capacidad antioxidante 
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equivalente a trolox (TEAC-ABTS) y concentración inhibitoria media (IC50) (μg de 

muestra seca/mL) (11). 
 

Análisis estadístico 

Los parámetros fisicoquímicos, capacidad antioxidante y fenoles totales fueron realizados 

por triplicado. Los resultados obtenidos se expresaron como el promedio ± desviación 

estándar.   

 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Los parámetros evaluados como control de calidad de la fruta fueron la densidad relativa, 

sólidos totales, índice de refracción, grados brix y el pH (Tabla 1). La densidad relativa 

de los extractos hidroalcohólicos a diferentes concentraciones es ligeramente inferior a la 

densidad del agua (0,829-0,948 g/mL). El pH de los tres extractos está en un rango ácido, 

presentando mayor acidez el extracto al 50 %. Estos resultados de pH son similares al 

reportado para V. floribundum proveniente de los andes ecuatorianos (pH 3,20).  La 

acidez se debe a los ácidos orgánicos, principalmente al ácido cítrico, presente en la fruta 
(12). Finalmente, los datos reportados favorecen al incremento de información sobre el 

berry nativo pushgay proveniente de la región Cajamarca, cabe resaltar que estos 

parámetros fisicoquímicos pueden ser diferentes entre especies y variedades por 

influencia de las condiciones ambientales y su adaptación agronómica (13). Las 

características organolépticas de los extractos presentaron un color rojo violáceo, olor 

característico y aspecto líquido. El porcentaje de rendimiento del liofilizado de los frutos 

del pushgay fue 36,71%, esto puede deberse al contenido de humedad presentado en la 

baya con 83% (6).       
 

Tabla 1. Resultados de los parámetros fisicoquímicos del extracto hidroalcohólicos al 50 

%, 70 % y 96 % del fruto del Vaccinium floribundum Kunth “pushgay”.     

Extracto del  

fruto pushgay 

DR (1) ST (2) IR (3) °BX (4) pH 

Extracto 50 % 0,948 ± 0,00 0,124 ± 0,00 1,361 ± 0,00 18,00 ± 0,00 3.397 ± 0,01 

Extracto 70 % 0,906 ± 0,00 0,119 ± 0,00 1,366 ± 0,00 21,50 ± 0,00 4.000 ± 0,00 

Extracto 96 % 0,829 ± 0,00 0,094 ± 0,00 1,367 ± 0,00 22,00 ± 0,00 3.980 ± 0,00 

Valores (promedio ± DS) 

1) Densidad relativa: g/mL a 20,1 °C 

2) Sólidos totales: del extracto mg/mL 

3) Índice de refracción. 

4) Grados Brix: extracto seco disuelto en el solvente a 20,1 °C 

 

La Tabla 2 muestra resultados del tamizaje fitoquímico realizado a los tres extractos 

hidroalcohólicos del fruto de Vaccinium floribundum Kunth “pushgay”, destacando la 

presencia de carbohidratos, azúcares reductores, compuestos fenólicos, flavonoides, 

taninos, compuestos amino y heterósidos en todos los extractos. Investigaciones como las 

de Cerrato, A et al.(14), son semejantes a nuestros resultados, por evidenciar la presencia 

de compuestos fenólicos y flavonoides en la baya pushgay (14), los cuales poseen 
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actividades biológicas beneficiosos como la capacidad antioxidante, reducción del estrés 

oxidativo y daño mitocondrial, además de disminuir los riesgo de ECV  por la reducción 

de la disfunción endotelial (5).  

De forma preliminar en el tamizaje fitoquímico se determinó la presencia de flavonoides, 

estudios realizados por Llerena W. et al.(6), reportan la presencia de antocianinas 

(flavonoides) como responsables de la pigmentación morado - azul oscuro del pushgay 
(6). Por último, estudios de Nieves Baenas et al.(13), confirman la presencia de 

carbohidratos en la baya nativa pushgay otorgándole el sabor dulce y agradable para su 

consumo directo (13).                 
 

Tabla 2. Tamizaje fitoquímico del extracto hidroalcohólicos al 50 %, 70 % y 96 % del 
fruto del Vaccinium floribundum Kunth “pushgay”. 

N° Reactivo 
Extracto 

50 % 

Extracto 

70 % 

Extracto 

96 % 

Constituyentes 

químicos 

1 Molish + + + Carbohidratos 

2 Antrona + + + Carbohidratos 

3 Fehling + + + 
Azúcares 

reductores 

4 FeCl3 + + + 
Compuestos 

fenólicos 

5 Shinoda + + + Flavonoides 

6 Rosenheim - - - Catequinas 

7 Borntrager - - - 
Compuestos 

antraquinónicos 

8 Gelatina + + + Taninos 

9 Liebermann-Burchard - - - 
Compuestos 

triterpenoides 

10 Ninhidrina + + + Compuestos amino 

11 Dragendorff - - - Alcaloides 

12 Mayer - - - Alcaloides 

13 Bertrand - - - Alcaloides 

14 Sonnenschein - - - Alcaloides 

15 Ensayo de la espuma - - - Saponinas 

16 Vainillina sulfúrica + + + Heterósidos 

Leyenda: 

Presencia: +; Ausencia: -   
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En la Tabla 3, se reporta la capacidad antioxidante de los tres extractos de pushgay a 

diferentes concentraciones 50 %, 70 % y 96 %. Por el método DPPH se determinó que el 

extracto hidroalcohólico al 50 % presenta mayor capacidad antioxidante expresado por el 

menor valor de IC 50 (121,488 ± 0,404 µg/mL) en comparación a los demás extractos. 

Por el ensayo de ABTS el extracto hidroalcohólico al 96 % presenta mayor capacidad 

antioxidante expresado por el menor valor de IC 50 (38,874 ± 0,119 µg/mL) en relación 

con los extractos de 50 % y 70 %. 

Con respecto al contenido de fenoles totales (Tabla 3), se realizó una curva patrón para el 

ensayo de Folin – Ciocalteu correspondiente al ácido gálico con un valor de R2 igual a 

0,9968, a partir de la gráfica obtenida de los valores de absorbancia y concentración. El 

contenido de fenoles totales en los extractos de pushgay a diversas concentraciones 50 %, 

70 % y 96 % corresponden a los siguientes valores 38,131 ± 0,242, 34,780 ± 0,145 y 

27,510 ± 0,046 (mg EAG/g extracto) respectivamente. Se demostró que el CPT del 

pushgay proveniente de las zonas de Cajamarca tiene hasta cuatro veces más contenido 

de fenoles totales en comparación con las bayas provenientes de la región de Ecuador 

(9,25 mg EAG/g extracto) (15). Reportes de investigaciones como Alarcón-Barrera et 

al.(15), evidenciaron que el contenido de fenoles totales (CPT) en las bayas del pushgay 

provenientes de las zonas altoandinas de Ecuador contienen 9,25 mg EAG/g extracto 

siendo mayor en comparación con las fresas, frambuesas y las moras andinas provenientes 

de la misma región con un valor de 2,66 mg EAG/g extracto (15), esto podría deberse que 

los compuestos fenólicos de una misma especie pueden variar significativamente según 

el origen geográfico, factores externos como el clima y diferentes métodos de obtención 

de sus extractos; cabe resaltar que el pushgay (berry nativo) es una fuente natural con alto 

contenido de compuesto fenólicos y el consumo de estos presentan un gran beneficio 

natural para la salud por su relevante capacidad antioxidante (13,15). 

Investigaciones como las de Cerrato A et al.(14), afirman la presencia de varios 

compuestos polifenólicos como el ácido gálico, los derivados del ácido hidroxibenzoico 

(ácido vanílico y p-hidrobenzoico), los flavan-3-oles y proantocianidinas (catequina y 

epicatequina), derivados de flavonol (quercetina y miricetina) y derivados del ácido 

hidroxicinámico (ácido clorogénico, cafeico, ferúlico y p-cumárico) (14), los cuales 

presenta una actividad antioxidante neutralizando a las especies oxidantes y las 

radicalarias, adicionalmente estos compuestos bioactivos mitigan la incidencia de 

enfermedades crónicas no transmisibles como la diabetes y enfermedades 

cardiovasculares (16). 

El análisis de fenoles totales en los extractos de pushgay presentó capacidad antioxidante. 

En este ensayo se determinó la concentración de extracto del pushgay necesario para 

disminuir en un 50% la concentración inicial del radical DPPH, teniendo en consideración 

que un IC 50 bajo representa una actividad antioxidante alta. Ramos et al.(17), reportan 

criterios para clasificar una capacidad antioxidante, un IC 50 menor a 30 µg/mL presenta 

un alto potencial antioxidante, un IC 50 entre a 30 µg/mL a 100 µg/mL presenta un 

moderado potencial antioxidante y un IC 50 superior a 100 µg/mL presenta un bajo 

potencial antioxidante (17). Como se observa en la Tabla 3, los valores de IC 50 en los tres 

extractos superan los 100 µg/mL, sin embargo se podría resaltar el extracto al 50% que 

mostró el menor IC 50 con un valor 121,488 ± 0,404 µg/mL, lo cual indicaría un bajo 

potencial antioxidante del pushgay, esto podría deberse a la presencia de ciertos 

compuestos bioactivos susceptibles a la variación de pH, como son las antocianinas, a pH 

ácidos de 1 a 2 las antocianinas se mantienen en su forma más estable representado por 

el catión flavilium (color rojizo), a pH débilmente ácidos, neutro y básicos el carbinol y 
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las formas de base quinonoidal predominan, por lo que el color rojizo se decolora; 

entonces se puede decir que un factor clave en la alteración y degradación de las 

estructuras de las antocianinas es el pH, puesto que en la preparación de los extractos 

hidroalcohólicos a diferentes concentraciones se debió acidificar con HCl 0.1 M y así 

mantener las formas más estables de las antocianinas, además de las condiciones frías y 

en oscuridad (18). 

Para el análisis in vitro se recomienda ensayar al menos dos métodos para evidenciar 

resultados confiables, por lo cual se utilizaron los métodos de DPPH y ABTS para evaluar 

la capacidad antioxidante. Los extractos del pushgay evaluados por el método ABTS 

mostraron un IC 50 mejor que el trolox (IC 50 trolox =3,4238 ug/mL), cabe resaltar que 

el extracto al 96 % presentó un IC 50 ligeramente menor (0,621 ± 0,002 ug/mL) en 

comparación con los otros extractos, esto puede deberse a que la actividad antioxidante 

evaluada mediante el método ABTS puede evaluarse en extractos de naturaleza 

hidrofílica y lipofílica, caso contrario sucede en el DPPH que solo puede medir la 

capacidad antioxidante en medios orgánicos; estudios de Kuti et al.(19), evidenciaron 

mayor capacidad antioxidante en extractos etanólicos que acuosos, lo cual es un limitante 

para la cuantificación de la capacidad antioxidante de los compuestos con una polaridad 

similar al agua, como sería el caso de las antocianinas, ya que estas son solubles 

principalmente en solventes con una polaridad elevada. Sin embargo, el potencial 

antioxidante también se ve influenciado por el tipo de estructura polifenólica de la 

molécula, específicamente por la estructura de un azúcar glucósido que al estar conjugada 

con el azúcar posee alta actividad antioxidante debido al -OH unido al anillo A, B o C de 

una molécula de flavonoides (19). 

En las investigaciones de Pio Prencipe et al.(20), sobre la capacidad antioxidante por el 

método ABTS en extractos de las bayas del pushgay provenientes del sur de Quito 

(Ecuador) evidenciaron valores de IC 50 de 0,339 ug/mL, mostrando similitudes con los 

ensayos realizados en la presente investigación (Tabla 3), cabe recalcar que el ensayo 

experimental se realizó en la misma especie Vaccinium floribundum Kunth pero 

proveniente de la región Cajamarca (Perú) (20).  

Finalmente, la capacidad antioxidante de una fruta está relacionada con los efectos 

sinérgicos de los compuestos fenólicos, Rojas-Campo et al.(21), en sus investigaciones 

muestra valores bajos de CPT (1,91 mg EAG/g extracto), esto debido a que las 

extracciones de la baya se obtuvieron con agua, caso contrario se observa en los resultados 

obtenidos, ya que estos fueron elaborados a base de etanol a diferentes concentraciones 

presentando mayor contenido de compuestos fenólicos (Tabla 3), esto se puede explicarse 

por la alta polaridad de las antocianinas, principalmente los compuestos fenólicos por la 

elevada afinidad a solventes polares (21). 

 Adicionalmente se puede comparar el TEAC de diferentes bayas y frutas para conocer el 

mejor potencial antioxidante, Rojas-Campo et al.(21), en su investigación determina el 

TEAC por el método ABTS de diversas bayas como es el pushgay ecuatoriano, sauco, 

mora y aguaymanto con valores de 3,39, 6,57, 6,34 y 1,5 umol trolox/ g extracto seco 

respectivamente, observando que el pushgay de la región de Cajamarca triplica el valor, 

lo que refleja grandes diferencias entre genotipos, variedades, desarrollo y etapas de 

maduración del fruto, además del contenido de compuestos fenólicos, por lo que el 

Pushgay puede proporcionar una excelente fuente de antioxidantes en la dieta diaria con 

posibles beneficios para la salud humana (21). 
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Tabla 3. Resultados del contenido de fenoles totales y capacidad antioxidante del extracto 

hidroalcohólico del fruto del Vaccinium floribundum Kunth “pushgay”. 

 

Valores (medio ± DS) 

1) Contenido de fenoles totales: mg de ácido gálico equivalente (EAG)/g de extracto seco de baya. 

2) Concentración inhibitoria media: μg extracto / mL necesario para reducir al 50 % la concentración inicial del radical DPPH  o ABTS. 

3) Capacidad antioxidante equivalente a trolox: μg de trolox/g extracto seco. 

4) Capacidad antioxidante equivalente a trolox: μmol de trolox/g extracto seco. 

 

CONCLUSIONES 

Los parámetros fisicoquímicos (densidad relativa, sólidos totales, índice de refracción, 

grados brix y pH) sirven como herramienta de control de calidad.  

La mayor capacidad antioxidante se obtuvo en el extracto del Vaccinium floribundum 

Kunth “pushgay” al 50% con TEAC de 28089,156 ±147,482 μg de trolox/g extracto seco. 

En general, nuestros resultados obtenidos proporcionan evidencia sobre la constitución 

química y capacidad antioxidante del arándano andino silvestre más conocido como 

pushgay, Vaccinium floribundum Kunth, lo que lo hace potencialmente promisorio por 

sus altos valores de compuestos fenólicos.   
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COMBUSTIÓN DE HOLLÍN USANDO CATALIZADORES 

BASADOS EN ÓXIDOS DE NÍQUEL(II) Y CERIO(IV): 

PREPARACIÓN, CARACTERIZACIÓN Y ESTUDIO 

CINÉTICO  
Nelson Arcosa, Mario Hurtado Cotilloa,b, Rómulo Cruza, Gino Picassoa, Rosario 

Lópeza,* 

 
RESUMEN 

El hollín generado en las arenas de fundición es un impedimento para la reutilización de 

las arenas debido a su contaminación, por ello la oxidación catalítica es necesaria para 

incrementar la velocidad de oxidación del hollín a menores temperaturas, mejorando la 

eficiencia energética y ambiental del proceso de recuperación. Los catalizadores mixtos 

de NiCe fueron preparados mediante el método de evaporación de solvente en 

proporciones molares Ni:Ce de 0.5:9.5, 1:9, 5:5, y 9:1 representados como Ni0.5Ce9.5, 

Ni1Ce9, Ni5Ce5 y Ni9Ce1, respectivamente y los catalizadores másicos CeO2 y NiO 

también fueron preparados por el mismo método. Todas las muestras se caracterizaron 

mediante diferentes técnicas basadas en su composición química, estructural, 

morfológica, textural y propiedades redox. Las técnicas de caracterización fueron: sorción 

de N2 (método BET), difracción de rayos X (XRD), termogravimetría (TGA), reducción 

a temperatura programada con H2 (TPR-H2), espectroscopía láser Raman (LRS), y 

espectroscopía infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). La actividad catalítica se 

evaluó por TGA bajo aire sintético en contacto directo para la combustión del hollín. La 

calcinación a 800 °C y 600 °C de los catalizadores mixtos mostraron una baja superficie 

específica (3–74 m2 g-1) con tamaño promedio de cristalita que variaron con los distintos 

valores NiCe (9–22 nm). Sin embargo, se observó un incremento en el volumen del poro 

mesoporoso, un importante parámetro para la oxidación del hollín con aire. Asimismo, 

los difractogramas de rayos X del catalizador NiCe mostraron una introducción parcial 

de los iones Ni2+ a la red de la fluorita del CeO2 mediante un desplazamiento con respecto 

a la posición inicial del difractograma del CeO2. El catalizador Ni0.5Ce9.5 calcinado a 600 

°C obtuvo la mejor actividad catalítica (T50 = 519.43 °C) comparado con los catalizadores 

Ni1Ce9, Ni5Ce5 y Ni9Ce1 and CeO2 calcinados a 800 °C y 600 °C. Se evaluó la cinética de 

oxidación del hollín, donde se determinó la energía de activación (Ea) tanto para el hollín 

catalizado como para el no catalizado bajo TGA con flujo de aire y se concluyó que el 

catalizador Ni0.5Ce9.5 (600) mejoró efectivamente la actividad catalítica (Ea = 73 kJ mol-

1) generando la eliminación del hollín a una temperatura más baja. 

 

Palabras clave: Hollín, catalizador mixto, evaporación de solvente, cinética. 
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COMBUSTION OF SOOT FROM FOUNDRY SANDS USING BULK 

CATALYSTS BASED ON NICKEL (II) AND CERIUM (IV) 

OXIDES: PREPARATION, CHARACTERIZATION, AND KINETIC 

STUDY 

 

ABSTRACT 

The soot generated in foundry sands is an impediment to the reuse of the sands due to its 

contamination, therefore catalytic oxidation is necessary to increase the rate of soot 

oxidation at lower temperatures, improving the energy and environmental efficiency of 

the recovery process. NiO-CeO2 mixed oxides catalysts were prepared by solvent 

evaporation method with Ni:Ce molar ratios of 0.5:9.5, 1:9, 5:5, and 9:1, represented as 

Ni0.5Ce9.5, Ni1Ce9, Ni5Ce5 y Ni9Ce1, respectively and the precursors as CeO2 and NiO 

catalyst were also prepared through the same method. All the samples were characterized 

by different techniques based on their chemical, structural, morphological, textural 

composition, and redox properties. Characterization techniques were N2 sorption (BET 

method), X-ray diffraction (XRD), thermogravimetric analysis (TGA), H2 temperature 

programmed reduction (TPR-H2), Raman laser spectroscopy (LRS), and Fourier 

transform infrared spectroscopy (FTIR). The catalytic activity of the catalysts was 

evaluated by TGA under synthetic air as feed gas under tight contact for soot combustion. 

Calcinations at 800°C and 600°C of the mixed catalysts showed a low specific surface 

area (3–74 m2 g-1) with average crystallite sizes that varied with the different NiCe values 

(9–22 nm). However, an increase in the volume of the mesoporous pore was observed, an 

important parameter for the oxidation of soot with air. Likewise, the X-ray diffractograms 

of the NiCe catalysts showed a partial introduction of the Ni2+ ions to the CeO2 fluorite 

lattice through a displacement with respect to the initial position of the CeO2 

diffractogram. The catalyst Ni0.5Ce9.5 (600), obtained the best catalytic activity (T50 = 

519.43 °C) compared to the catalysts Ni1Ce9, Ni5Ce5 y Ni9Ce1 and CeO2 calcined at 800 

°C and 600 °C. The soot oxidation kinetics were reported, where the activation energy 

(Ea) was determined, both for catalyzed and non-catalyzed soot under TGA with air flow. 

Therefore, it was concluded that the catalyst Ni0.5Ce9.5 (600) effectively improved the 

catalytic activity of the catalyst (Ea = 73 kJ mol-1) and reduced the combustion 

temperature, which generates the removal of soot at a lower temperature. 

 

Keywords: soot; mixed oxides; solvent evaporation, kinetic 

 

INTRODUCCIÓN 

En el siglo XXI, la preocupación principal de la comunidad científica es la lucha que 

existe contra la contaminación del aire causada por las emisiones de contaminantes 

generadas por varias fuentes, las cuales están relacionadas a las emisiones de compuestos 

perjudiciales para la salud como la generación de material carbonoso particulado (PM 
2.5) mayoritariamente compuesto de hollín, estas partículas de hollín son formadas como 

sub-productos no deseados que, en particular, son emitidos de la combustión interna 

incompleta en motores junto con NOx, CO e hidrocarburos1. Las fuentes que producen 

altamente estos contaminantes son los vehículos, barcos, máquinas industriales, las 

industrias, etc. Estos contaminantes han sido relacionados con las enfermedades 
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respiratorias, cáncer, problemas de memoria a corto plazo, disminución del coeficiente 

intelectual (IQ) e incluso pueden contribuir con los defectos de nacimiento2. 

El impacto negativo causado por estos tipos de contaminantes ha permitido que 

investigadores desarrollen innovaciones con nuevos métodos sintéticos que sean más 

económicos y no contaminantes que puedan trabajar bajo condiciones razonables para 

reducir estas emisiones de hollín. Las actuales tecnologías están basadas en una 

combinación de filtros (filtros particulados de diesel, DPF) y materiales catalíticos3. El 

objetivo de estas nuevas tecnologías ayudará con la eliminación eficiente de los 

problemas relacionados a la emisión partícula-hollín. El atrapamiento de hollín mediante 

filtros (DPF) es una buena manera de disminuir la emisión de hollín de los gases de 

escape, sin embargo, se necesita una regeneración periódica de estos filtros para evitar 

que se bloqueen o se dañen. Durante la regeneración, se incrementa la temperatura del 

filtro ya que el hollín se oxida a altas temperaturas (alrededor de 600-700 °C) y esto 

requiere un ingreso de energía significativo4. Las altas temperaturas que se necesitan para 

la regeneración de filtros no catalizados generalmente se consiguen por inyección de 

diésel o por gasolina hacia el sistema de escape. Generalmente, el rango de temperatura 

del sistema de escape es de alrededor de 600-800 °C para gasolina y 150-500 °C para 

diésel. Esta estrategia conduce a un fenómeno exotérmico incontrolable, lo cual puede 

dañar el filtro, siendo esto una desventaja5. Recientemente, se han hecho mejoramientos 

significativos equipando los sistemas de escape con un convertidor catalítico. Los 

catalizadores de metales nobles (Pt, Pd y Rh) han sido los más usados debido a su 

actividad y durabilidad, sin embargo, estos metales nobles son muy caros y su uso es  

limitado en la reacción de oxidación catalítica del hollín4. Por lo tanto, es de gran interés 

el desarrollo de catalizadores efectivos y activos que puedan incrementar 

significativamente la velocidad de oxidación de hollín. Investigadores han reportado 

varios tipos de catalizadores que muestran una buena actividad catalítica para la oxidación 

del hollín, estos catalizadores incluyen óxidos de metales6, óxidos de metales mixtos 

combinados con metales nobles7, perovskita8, óxidos de metales de transición9, 

catalizadores modificados con tierras raras10 y metales nobles11. Los catalizadores de 

ceria y basados en ceria (mixtos) han adoptado ampliamente este propósito, por lo cual, 

investigadores han estudiado y reportado estos sistemas en varias investigaciones de 

oxidación del hollín3. Los catalizadores basados en ceria son considerados buenos 

catalizadores para la oxidación del hollín debido principalmente a su alta capacidad de 

almacenamiento de oxígeno y por sus propiedades rédox (disponibilidad de cambiar de 

Ce4+ a Ce3+)10. Sin embargo, existe una pérdida de la capacidad de almacenamiento de 

oxígeno de la ceria cuando está a altas temperaturas, ocasionando una pérdida de 

actividad por la sinterización de las partículas y el crecimiento de los granos12. Por lo 

tanto, es ampliamente investigado y requerido el desarrollo de catalizadores avanzados 

con resistencia térmica mejorada para la sinterización y una alta capacidad de 

almacenamiento de oxígeno. La actividad catalítica de la ceria puede mejorarse tras el 

dopamiento de la ceria con distintos elementos dentro de su red cristalina, es decir, se 

debe aprovechar la fuerte interacción que existen entre óxidos de metales distintos. Se 

han usado diferentes heteroátomos para dopar la ceria y así modificar sus propiedades 

químicas y mejorar la actividad catalítica y estabilidad térmica; entre ellos tenemos al Zr 

y metales de tierras raras (La y Pr) 13,14, metales de transición (Cu, Co, Mn, Cr y Fe)15,16, 

metales alcalinos y alcalinos térreos (K, Cs, Na, Ca, Ba y Mg)17, y metales nobles (Ag, 

Au, Pd, Ru y Rh)18,19, con los cuales se ha obtenido materiales con mejor rendimiento 

oxidativo. Liu et al.20 ha analizado el comportamiento catalítico en la combustión de 
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hollín de diferentes sistemas de ceria dopados, ellos concluyeron que las actividades de 

oxidación del hollín de los catalizadores siguen el siguiente orden: metales alcalinos > 

metales de transición ≥ metales nobles > CeO2 dopado con Zr y tierras raras en 

condiciones catalíticas tanto en O2 como en NO + O2. Sin embargo, catalizadores de ceria 

modificados con metales alcalinos generalmente son térmicamente inestables debido a su 

naturaleza volátil de los metales alcalinos21, y los catalizadores de ceria modificados con 

metales nobles tienen un costo restringido. Por lo tanto, los metales de transición y 

metales de tierras raras, especialmente CexZr1-xO2, son las mejores opciones en términos 

de actividad, estabilidad térmica y eficiencia de costo22. Aberkane et al.3 estudiaron el 

efecto del pH en la estructura y propiedades de una serie de óxidos mixtos de NiO-CeO2 

y relacionaron la estructura de los óxidos con la actividad catalítica en la oxidación del 

hollín. Sus catalizadores fueron preparados por el método de coprecipitación modificada 

en distintos valores de pH, la actividad catalítica de estos catalizadores fue bajo 

condiciones de contacto rígido y ligero. Su mejor performance catalítico fue con Ni-Ce-

8 (pH = 8) en contacto rígido (catalizador-hollín) y en atmósfera de aire/N2 (T50 = 417 

°C). Sellers-Anton et al.23 sintetizaron un catalizador macroporoso de orden 

tridimensional (3DOM) NiO-CeO2 por infiltración de Ni sucesiva para mejorar la 

generación del oxígeno activo por modificación con NiO y transferir este oxígeno activo 

desde el catalizador hacia las partículas de hollín. Su mejor performance catalítico fue 

con (Ni-Ce)-3DOM en presencia del 5% O2 en N2 (T50 = 530.2 °C). Reportes previos, 

demuestran el potencial del compuesto NiO/CeO2 para funcionar como un catalizador 

eficiente de oxidación del hollín a baja temperatura, sin embargo, estos métodos de 

preparación, son complicados y, por lo tanto, difíciles de implementar a grandes escalas. 

Bajo este contexto, en este trabajo, se han preparado catalizadores mixtos NiO-CeO2 a 

distintas proporciones molares (1, 5 y 9) mediante el método de evaporación de solvente 

para elegir el catalizador con mejor perfomance catalítico y poder hacer un estudio 

cinético no mecanístico evaluando la energía de activación (Ea) de este mediante las 

curvas light off. 

 

PARTE EXPERIMENTAL 
 

Reactivos 

Para la preparación de los catalizadores mixtos de níquel (NiO) y cerio (CeO2), por el 

método de evaporación de solvente, se utilizaron la sal de nitrato de níquel (II) 

hexahidratado, Ni(NO3)2.6H2O al 99% de pureza en la marca EMSURE MERCK y sal 

de nitrato de cerio(III) hexahidratado, Ce(NO3)3.6H2O al 99% de pureza en la marca 

EMSURE MERCK y agua ultrapura MilliQ 18.2 MΩ cm at 298 K. 

Síntesis de catalizadores basados en óxidos mixtos de níquel y cerio (Ni-Ce) 

Para la preparación de los catalizadores de óxido mixto NiCe mediante el método de 

evaporación de solvente, se adicionaron distintas soluciones acuosas de las sales de níquel 

y cerio para obtener diferentes relaciones molares de catalizadores Ni:Ce en un volumen 
total de 50 mL (Tabla 1) donde cada catalizador mixto, se disolvió con agua desionizada 

bajo agitación constante a 80 °C durante 24 h. Luego, se secaron estos catalizadores 

mixtos a 50 °C durante 24 h. Finalmente, se calcinaron a 600 y 800 °C por 4 h con una 

rampa de calentamiento de 2 °C min-1. 
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Tabla 1. Masas obtenidas para la síntesis de catalizadores de óxidos mixtos Ni y Ce por 

el método de evaporación de solvente 

 

Catalizador 

Cantidad molar de Ni-

Ce (0.25M) en 50 mL 

Masa de las sales precursoras 

(g) 
%Ni peso 

(%p/p) 
Ni Ce Ni(NO3)2.6H2O Ce(NO3)3.6H2O 

Ni0.5Ce9.5 

Ni1Ce9 

Ni9Ce1 

Ni5Ce5 

0.000625 

0.0025 

0.0225 

0.0125 

0.011875 

0.0225 

0.0025 

0.0125 

0.1818 

0.7270 

6.5432 

3.6351 

5.1564 

9.7699 

1.0856 

5.4278 

3 

7 

86 

40 

 

Caracterización 

Las caracterizaciones realizadas a los catalizadores de óxidos NiCe fueron mediante 

análisis de difracción de rayos X (XRD) que nos mostró la presencia de las fases 

cristalinas en los catalizadores mixtos de óxidos de NiCe. El equipo de difracción de rayos 

X utilizado fue un D2-PHASER BRUKER. La radiación utilizada fue correspondiente a 

la transición de CuKα (λ= 0.154184 nm) y el rango angular (2θ) utilizado fue 10° ≤ 2θ ≤ 

60° a 0.050 °/s, 30 kV y 10 mA. El análisis de sorción de N2 (método BET) se utilizó para 

hallar las propiedades texturales de los catalizadores (área superficial, tamaño de poro, 

etc), el equipo utilizado fue el equipo Micromeritics GEMINI-VII serie t. Se utilizó gas 

N2 como gas de análisis (99% de pureza) y como refrigerante se utilizó nitrógeno líquido, 

este refrigerante se utilizó para la condensación del N2. Antes de analizar nuestros 

catalizadores mediante esta técnica, se degasificaron bajo He a 250 °C durante 2 h para 

eliminar componentes adsorbidos físicamente y otros gases adsorbidos en la superficie de 

los catalizadores. Para el cálculo del área BET, el rango de presiones p/p0 trabajados fue 

de 0.05 a 0.30, esto asigna a la adsorción de una monocapa. El software utilizado para 

medir los puntos de equilibrio fue gas micromeritics, con un total de 50 puntos en el 

rango: 0.09 ≤ p/p0 ≤ 0.98. El tiempo de equilibrio en cada punto fue de 5 s. Se utilizó el 

método de Brunnauer-Emmett-Teller (BET) para calcular el área superficial de los 

catalizadores. El análisis de termogravimetría (TGA) a los catalizadores se realizan con 

el fin de determinar las condiciones térmicas de preparación de estos, tanto másicos como 

mixtos. Se tomaron los catalizadores en su etapa seca para evaluar las etapas de 

descomposición de cada proceso y de esta manera, se determinó la temperatura óptima 

de calcinación de los catalizadores. El equipo utilizado fue un Perkin Elmer Simaltenous 

Thermal Analyzer (STA 6000). Las condiciones de análisis para estos catalizadores 

fueron a una rampa de calentamiento de 10 °C min-1, a una velocidad de flujo de 20 mL 

min-1 en aire y a un rango de temperatura de 35-800 °C. El análisis de reducción a 

temperatura programada con H2 (TPR-H2) fue para evaluar la reducibilidad de los 

catalizadores. El equipo utilizado fue un equipo TPR Chemisorb 2720 Micromeritics 

equipado con un detector de termoconductividad (TCD). Las condiciones de trabajo 

estuvieron bajo un flujo gaseoso mixto del 10% H2/N2 (25 mL min-1) y una velocidad de 

calentamiento de 10 °C min-1, en un rango de temperatura desde 25 °C a 800 °C. La 

espectroscopía Láser Raman (LRS) brinda información sobre la estructura del catalizador 

(defectos) tanto en el bulk como en la superficie, así como la presencia de adsorbatos e 

intermediarios de reacción. Esta técnica es una herramienta poderosa para el estudio de 

los materiales catalíticos incluyendo los procesos químicos de caracterización que 

ocurren en la superficie activa. Los espectros Raman fueron medidos a temperatura 
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ambiente con un espectrómetro Horiba Scientific, con un láser de 532 nm, aplicando una 

potencia de 10%. La espectroscopía fotoelectrónica de rayos X (XPS) es una técnica 

utilizada ampliamente en la caracterización de las superficies de los materiales. Esta 

técnica es adecuada para probar el efecto que tiene un segundo metal agregado en un 

catalizador mixto en la superficie química del CeO2, la espectroscopía infrarroja por 

transformada de Fourier (FTIR) se utilizó para identificar los grupos funcionales 

presentes en la superficie de los catalizadores preparados. El equipo utilizado fue un 

FTIR–Alpha Fourier Transform Infrared Spectrometer–Bruker sobre 60 barridos (scan) 

para mejorar la relación señal–ruido en un rango de longitud de onda entre 2500 y 400 

cm-1.  

Actividad catalítica 

Para el estudio de la actividad catalítica, se utilizó como modelo de hollín al carbón oscuro 

de marca Micromeritics, número de parte 004-16833-00 y número de lote D-7, ya que sus 

propiedades son similares a las partículas de hollín. El test catalítico se midió con un tipo 

de contacto específico a la mezcla catalizador-hollín (contacto directo, tight contact), este 

tipo de contacto consistió en moler la mezcla catalizador-hollín durante 10 min en un 

mortero, la mezcla de proporción catalizador:hollín fue de 1:10 (p/p), respectivamente. 

Las medidas catalíticas de las mezclas se realizaron por análisis termogravimétrico (TGA, 

Perkin Elmer Simaltenous Thermal Analyzer, STA 6000), calentando desde temperatura 

ambiente hasta los 850 °C, bajo un flujo de aire con 15 mL min-1 de flujo de O2 (flujo 

total de 50 mL min-1). 

Estudio cinético 

El estudio cinético de los catalizadores de óxidos mixtos NiCe frente al hollín, se llevó a 

cabo tras la evaluación de la rampa de calentamiento en el TGA (Perkin Elmer 

Simaltenous Thermal Analyzer, STA 6000), es decir, el modo rampa consistió en evaluar 

los análisis termogravimétricos de los catalizadores a distintas rampas constantes de 

calentamiento de 10, 15, 20 y 25 °C min-1 en aire con un flujo del 30% O2 como gas 

oxidante (50 mL min-1). El modo rampa principalmente se llevó a cabo para evaluar el 

rendimiento catalítico basado en la temperatura donde la mitad del hollín ha sido 

combustionado (T50). La conversión y velocidad de reacción se calcularon de la siguiente 

manera26: 

𝑋 =
𝑚0 − 𝑚𝑡

𝑚0
 

Donde: 

X: Conversión de oxidación del hollín, m0: Peso inicial del hollín, mt: Peso restante del 

hollín en el tiempo t, La velocidad de reacción, rs, fue descrita como la pérdida de masa 

restante de carbono por unidad de tiempo t. 

𝑟𝑠 =
𝑑𝑋

𝑑𝑡
 

La velocidad de oxidación para este tipo de reacción puede ser expresado como: 
𝑑𝑋

𝑑𝑇
= (

𝐴

𝛽
) exp (

−𝐸𝑎

𝑅𝑇
) 𝑓(𝑋) 

𝛽 =
𝑑𝑇

𝑑𝑡
 

Donde: 

T = Temperatura absoluta, X = Conversión de oxidación del hollín, β = Rampa de 

calentamiento, f(X) = Modelo de conversión, R = Constante universal de los gases, A y 

   (1) 

   (2) 

   (3) 

   (4) 
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Ea = Parámetros de Arrhenius, factor pre-exponencial y la energía de activación, 

respectivamente. 

 

La función f(X) es la dependencia de la velocidad en la fracción del sólido que permanece 

invariable a medida que avanza la reacción. Por último, en base al modelo Kissinger-

Akahira-Sunose (KAS), la ecuación (3) puede ser integrada y obtener la siguiente 

ecuación:  

ln (
𝛽

𝑇2) = ln [
𝐴𝐸𝑎

𝑅𝑔(𝑋)
] −

𝐸𝑎

𝑅𝑇
 

 

Este modelo de análisis generalmente asume que el modelo conversión es invariante para 

todas las curvas de oxidación de TGA consideradas26. 

 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Caracterización  

La Figura 1 muestra los difractogramas de los catalizadores másicos y mixtos de níquel 

y cerio calcinados a 600 y 800 °C. El difractograma del CeO2 mostró la presencia de la 

fase fluorita con estructura cristalina cúbica centrada en las caras en los picos de 

difracción de 2θ = 28.59°, 33.13°, 47.56°, 56.43° y 59.18°, correspondientes a los planos 

cristalinos (111), (200), (220), (311) y (222), respectivamente1. El difractograma del NiO 

mostró la presencia de la fase cúbica con picos de difracción en 2θ = 37.3° y 43.36°, 

correspondientes a los planos cristalinos (111) y (200), respectivamente3. En el caso de 

los catalizadores NixCe10-x (800), solamente se detectaron menores intensidades en las 

líneas de difracción atribuidas al CeO2 para Ni1Ce9 (800). Además, no se detectaron los 

picos de difracción del NiO en el catalizador Ni1Ce9 (800), debido a que se introdujo 

especies de Ni a la red de la fluorita de la ceria, formando un sólido compacto27. Otra 

evidencia de la incorporación de los iones Ni2+ a la red del CeO2 es que el pico de los 

catalizadores mixtos NiCe relacionado al CeO2 presenta un ligero desplazamiento con 

respecto a la posición inicial del pico del CeO2 (800), 2θ = 28.52°. De la misma forma, 

los catalizadores calcinados a 600 °C presentan el ligero desplazamiento hacia la 

izquierda comparada con el pico del CeO2 (600) como se muestra en la Figura 1B. Los 

catalizadores mixtos Ni5Ce5 y Ni9Ce1 presentaron picos de difracción de ambas fases, 

esto indicó que con el incremento del contenido de NiO, a parte de los iones Ni2+ 

ingresados a la red de la ceria, una parte de los iones Ni2+ se cristalizaron en su 

superficie27. Esta introducción de iones Ni2+ sugiere que se ha formado una buena 

estructura sólida en Ni0.5Ce9.5 (600), insertando iones Ni2+ dentro de la red cristalina del 

CeO2. El incremento en el valor del parámetro de red de los catalizadores NixCe(10-x) es 

debido a la cristalización de parte de los iones Ni2+ en la superficie de la ceria28. 

Adicionalmente, la introducción de iones Ni2+ es muy ventajosa para obtener una 

reducción en el tamaño de cristalita determinado del pico de difracción del plano (111) 

por la ecuación de Debye-Scherrer. En general, el tamaño de cristalita de estas soluciones 

sólidas que contienen ceria son más pequeñas que el CeO2, en particular, el catalizador 

Ni0.5Ce9.5 (600) tiene el tamaño de cristalita más pequeño entre todos los catalizadores 

estudiados. Este fenómeno evita el crecimiento de la estructura de fase cúbica29 y es 

debido a un incremento de iones Ce3+ en la superficie, lo cual contribuye a la adsorción 

de especies de oxígeno y como consecuencia, promueve la actividad catalítica30. 

   (5) 
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La Figura 2A muestra las isotermas de adsorción de N2 para los catalizadores NixCe10-x 

calcinados a 800 °C con un comportamiento clásico de tipo II. Además, al ser isoterma 

de tipo II, las curvas de desorción prácticamente coinciden con la trayectoria de adsorción 

de las respectivas isotermas de sorción de todas las muestras, independientemente de la 

composición de los catalizadores31. Todas las isotermas de adsorción presentaron una 

inflexión a altas presiones relativas (P/P0 > 0.8), debido al llenado de vacíos de 

antipartículas (poros secundarios) a través de la condensación capilar de nitrógeno32. Sin 

embargo, se observó en la Figura 2B una diferencia significativa con los catalizadores 

NixCe10-x calcinados a 600 °C, estos son materiales más porosos como lo podemos 

apreciar en sus isotermas de sorción de N2 (Figura 2B), ya que se aprecia unas isotermas 

de tipo IV, donde se denota una mayor adsorción de N2 con sus ciclos de histéresis bien 

definidos. Por otra parte, comparando las propiedades texturales del soporte (CeO2) y los 

catalizadores mixtos NixCe10-x, se observó que la adición de los iones Ni2+ en la estructura 

del soporte CeO2 produce un bloqueo de los microporos y mesoporos, es decir, no se 

observó una diferencia significativa en la porosidad entre las muestras CeO2 y NixCe10-x 

tanto para las calcinaciones a 800 °C y a 600 °C (Tabla 2). 

        
 

Figura 1. Difractogramas de rayos X para catalizadores mixto NixCe10-x calcinados a 

(A) 800 °C y (B) 600 °C 

  

 

 

B 



 
202  Nelson Arcos, Mario Hurtado… 

Rev Soc Quím Perú 89(3) 2023 

 

  
Figura 2. Isotermas de sorción de N2 de los catalizadores NixCe10-x calcinados a (A) 

800 °C y a (B) a 600 °C 

 

Este hecho denota que el área superficial de estos materiales es lo suficientemente alta 

para dispersar las partículas de óxido de níquel sin bloquear la entrada de los poros 

medidos por la adsorción de N2
23. Además, de acuerdo con los isotermas de sorción de 

N2, Ni0.5Ce9.5 (600) es el único catalizador con los mesoporos más desarrollados (11 nm, 

Tabla 2).  

 

Tabla 2 Propiedades texturales de los catalizadores NixCe10-x(T), donde x: proporción 

molar Ni y T: temperatura de calcinación del catalizador 

Muestra 

Área 

superficial, 

SBET (m2 g-1) 

Diámetro 

promedio de poro 

BJH (nm) 

Tamaño de 

cristalita 

(nm) 

Ni9Ce1(800) 5 2 20 

Ni5Ce5(800) 3 3 22 

Ni1Ce9(800) 18 3 18 

Ni5Ce5(600) 23 10 10 

Ni0.5Ce9.5(600) 74 11 9 

CeO2(600) 85 10 10 

CeO2(800) 28 3 21 

 

Se estudió la descomposición térmica de los catalizadores NiCe en su forma de sal, es 

decir, el proceso de evaporación de solvente de la mezcla de sales precursoras a distintas 

proporciones molares en base al níquel (Sal Ni0.5Ce9.5, Sal Ni1Ce9 y Sal Ni5Ce5). Este 

estudio termogravimétrico se evaluó desde 25 °C hasta los 800 °C bajo un flujo de aire 

sintético (Figura no mostrada). En general, la evolución térmica de estas sales 

catalizadoras NiCe involucraron tres pasos principales de pérdida de masa durante la 

descomposición hasta los 600 °C. Para temperaturas mayores a los 600 °C no se observó 

pérdida de masa, por lo tanto, los resultados de TGA para estas sales NixCe10-x muestran 

que la temperatura apropiada para su calcinación es a los 600 °C debido a que a esta 

temperatura es lo suficientemente alto para la eliminación de agua, carbonatos y 

nitratos24. Adicionalmente, se evaluó una calcinación de 800 °C para estos catalizadores 

con la finalidad de apreciar las diferencias significativas que ocurren tanto en la 

A B 
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superficie, en la adsorción de las moléculas de oxígeno, en el tamaño de sus parámetros 

de red, etc. para estas distintas temperaturas de calcinación. 

La reducibilidad de un catalizador es un parámetro muy importante que está relacionado 

con su actividad en la reacción de oxidación del hollín. Los perfiles de TPR-H2 son 

mostrados en la Figura 3 para catalizadores NixCe10-x calcinados a 800 y 600 °C. En el 

caso del CeO2 (600), el pico de reducción de H2 fue menor (440 °C). La introducción de 

níquel a la red de la ceria mejoró la reducibilidad, es decir, todos los perfiles de los 

catalizadores de óxidos mixtos mostraron picos principales de reducción asimétricos en 

el rango de 200-400 °C lo cual podría proporcionar más oxígeno reticular generando una 

velocidad de combustión más rápida debido al mayor aumento en la cantidad de oxígeno 

activo disponible33, siendo el Ni0.5Ce9.5(600) el catalizador mixto con la reducibilidad más 

baja (205 °C), lo cual se debe a la formación de una estructura de solución sólida 

(combinación de los precursores de Ni y Ce que al ser fundidos a alta temperatura y luego 

de enfriarse forman este nuevo sólido) causada por la introducción completa del Ni dentro 

de la red cristalina del CeO2 
33. Además, es importante notar que no existe señales de 

consumo de H2 a temperaturas mayores a 400 °C, lo cual implica que todo el proceso de 

reducción ocurrió hasta los 400 °C, incluyendo la reducción del CeO2 
25. 

La espectroscopía láser Raman es una técnica muy apropiada para la caracterización 

estructural de óxidos a base de cerio. La técnica XRD nos brinda información 

principalmente en relación con la posición de los cationes grandes en la red cristalina, 

tales como el cerio. Sin embargo, esta técnica ofrece una sensibilidad muy baja respecto 

a los elementos ligeros como el oxígeno34. La espectroscopía Raman nos brinda 

información sobre la red de aniones, por lo que la técnica de XRD no es muy sensible. 

 
Figura 3. Perfiles de reducción a temperatura programada con H2 (TPR-H2) de 

catalizadores mixtos NixCe10-x calcinados a 600 y 800 °C. 

 

En este sentido, esta técnica revela la presencia de defectos en este sistema y la 

disposición de los enlaces Metal-Oxígeno (M-O). La Figura 4 muestra los espectros 



 
204  Nelson Arcos, Mario Hurtado… 

Rev Soc Quím Perú 89(3) 2023 

 

Raman de los catalizadores NixCe10-x calcinados a 600 °C. Para el CeO2, los resultados 

mostraron un espectro característico de una banda muy intensa alrededor de 458 cm-1, 

esta banda definida es atribuida al modo de vibración del enlace Ce-O activo en Raman 

(modo F2g) de la estructura cúbica tipo fluorita en la que cristaliza este óxido, 

correspondiendo a un modo de vibración simétrica de los átomos de oxígeno que rodean 

a los cationes de cerio34. Para los catalizadores mixtos NixCe10-x (600), se mantuvo la 

banda Raman con el modo de vibración F2g, lo cual confirma que estos óxidos mixtos 

también cristalizan en una estructura cúbica tipo fluorita. Sin embargo, se pueden 

observar tres efectos en esta banda F2g a medida que aumenta la cantidad de níquel en el 

óxido: 

I. Una disminución en la intensidad de la banda. 

II. Un ensanchamiento de la banda F2g. 

III. Un ligero cambio de esta banda F2g a números de onda más bajos. 

 

 
 

Figura 4. Espectros Raman de los catalizadores mixtos NixCe10-x calcinados a 600 °C. 

 

Respecto al efecto de la pérdida de intensidad de la banda F2g tras el incremento del 

níquel, esto es causado por el efecto de pérdida de simetría en la red del CeO2 cuando se 

introduce el níquel. Aquello afecta a la vibración del oxígeno con respecto a su posición 

de equilibrio34. Además, el ensanchamiento de los picos puede ser relacionado a las 

vacantes de oxígeno11. El catalizador Ni0.5Ce9.5(600) mostró relativamente un gran 

número de vacantes de oxígeno (Tabla 3). Por último, tras la introducción del níquel a la 

red del CeO2, promueve un cambio de la banda F2g hacia números de onda más bajo, lo 

cual es consecuencia del aumento en las distancias de enlace M-O34. Esto estaría en 

concordancia con los valores de parámetro de red obtenidos en el estudio por XRD. 
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Tabla 3. Posición del pico F2g, su ancho completo en la mitad de la máxima (FWHM) de 

los catalizadores calcinados a 600 °C. 

 

Muestra 
Pico F2g 

(cm-1) 

FWHM del pico 

F2g 

(cm-1) 

CeO2(600) 456.6 29.8 

Ni0.5Ce9.5(600) 456.1 30.1 

Ni1Ce9(600) 454.6 20.5 

 

Los espectros FTIR de los catalizadores antes de ser calcinados se muestran en la Figura 

5 muestra los espectros FTIR de los catalizadores NixCe10-x calcinados a 600 °C. 

Aproximadamente se observaron las mismas bandas, pero con absorbancias más débiles. 

Las bandas post-calcinación disminuyeron debido a la eliminación de moléculas de 

carbonatos, nitratos y agua de la estructura del catalizador24. Además, para los 

catalizadores calcinados, la presencia de bandas de baja frecuencia en 1638, 1533, 1337 

y 521 cm-1 pueden ser atribuidos a las vibraciones que existen entre (M-O) y (M-O-M). 

Por último, la débil absorbancia e intensidades disminuidas de las bandas indican que la 

calcinación a 600 °C condujo a la conversión completa de la estructura del catalizador a 

óxidos metálicos24. 

 

 
 

Figura 5. Espectros FTIR de los catalizadores NixCe10-x (A) antes de ser calcinados y 

(B) a 600 °C (a) Ni0.5Ce9.5; (b) Ni1Ce9; (c) Ni5Ce5 

 

Actividad catalítica 

Los catalizadores mixtos NixCe10-x fueron evaluados en la reacción de oxidación catalítica 

del hollín, además, se realizó la combustión del hollín propio (no catalizado). Las medidas 

de actividades catalíticas fueron hechas por el método tight contact debido a que el modo 

de contacto en esta reacción es muy importante porque es un factor clave en la reacción. 

Existen varias razones de porqué la mezcla por contacto directo es más reactiva35: (1) El 

B A 
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catalizador tendrá más puntos de contacto con el hollín. (2) Las partículas del catalizador 

serán más pequeñas y mejor dispersadas. (3) El tipo de contacto controla el mecanismo 

que está ocurriendo. Todos los perfiles del TGA (Ni1Ce9 + C, Ni5Ce5 + C, Ni9Ce1 + C y 

el hollín no catalizado) fueron normalizados eliminando las respuestas debajo de los 500 

°C, debido a la desorción del H2O adsorbido34. La oxidación del hollín frente a los 

catalizadores mixtos NixCe10-x calcinados a 800 y 600 °C sus resultados están resumidos 

en la Tabla 4. 

 

Tabla 4. Temperaturas características de la oxidación del hollín en aire, bajo modo de 

contacto directo (tight contact) para catalizadores mixtos NixCe10-x 

 

Modo de contacto Catalizador T50* (°C) 

No catalizado Carbón puro 

(Printex-U) 

677 

Directo 

(Tight) 

Ni9Ce1(800) 669 

Ni5Ce5(800) 669 

Ni1Ce9(800) 659 

Ni1Ce9(600) 547 

Ni0.5Ce9.5(600) 519 

 *Temperatura al 50% de conversión del hollín 

 

Según la Tabla 5, la temperatura T50 calculada para la oxidación del hollín en los 

catalizadores estudiados siguió la tendencia de: Carbón puro > Ni9Ce1(800) ≈ 

Ni5Ce5(800) > Ni1Ce9(800) > Ni0.5Ce9.5(600). Estos resultados para la oxidación del 

hollín en base a catalizadores Ce son mejores que otras referencias encontradas, por 

ejemplo, Rangaswamy37. En este caso, las partículas de Ni y la temperatura de calcinación 

de los catalizadores presentan un gran rol en la disminución del T50 y el incremento de la 

actividad catalítica. Wen38 indicó que el área superficial y la estructura mesoporosa de los 

materiales cumplen un rol importante en el mejoramiento de contacto entre el hollín y los 

sitios activos del catalizador. En este trabajo de investigación, la estructura mesoporosa 

de nuestros catalizadores calcinados a 600 °C dieron lugar a la actividad más alta. 

Además, otro factor que predomina en el contacto directo es la cantidad de especies de 

oxígeno activo en la superficie21. Como se observó en los resultados del TPR-H2, es 

posible crear especies de oxígeno muy reactivos en los óxidos mixtos de cerio y níquel 

debido al efecto sinérgico causado por la incorporación del Ni dentro de la red del CeO2 
35, es decir, la incorporación del Ni a la estructura del CeO2 resultó mejores resultados 

que los efectos individuales de cada uno de ellos. Por lo tanto, en base a los resultados, el 

catalizador Ni0.5Ce9.5 (600) es el catalizador mixto con mayor actividad catalítica debido 

a la incorporación del níquel a la red del CeO2. 

 

Estudio cinético 

En el análisis cinético debemos tener en cuenta que, durante una reacción química, lo 
primero que se forma es un estado de transición, donde la energía de activación (Ea) se 

forma tras la diferencia de energía entre el estado de transición y el estado inicial. Cada 

reacción tiene su propia energía de activación, lo cual es un factor importante para 

determinar la velocidad de una reacción química. Si reducimos la Ea de la reacción usando 

un catalizador, la reacción procede más rápido, indicando que la actividad catalítica de la 
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muestra ha mejorado efectivamente hasta cierto punto. Por otra parte, durante el proceso 

de reacción específica, algunos contaminantes como el CO y el NO serán absorbidos en 

la superficie del catalizador y luego desorbidos desde la superficie hacia el interior, 

generando una colisión entre contaminante y moléculas del catalizador. Esta colisión 

iniciará una reacción química para formar gases inofensivos tales como CO2 y N2.
39 

Para este trabajo de investigación, se usó diferentes rampas de calentamiento (β = 10, 15, 

20 y 25 °C min-1) durante la oxidación del hollín en TGA. Se realizaron los gráficos de 

isoconversión para un nivel de conversión del 50% (X = 0.5) en base al método KAS para 

los catalizadores CeO2, Ni0.5Ce9.5 y el hollín calcinado a 600 °C. El NiO presentó un T50 

= 668 °C (Figura 6) por el cual es muy similar a las muestras mixtas calcinadas a 800 °C 

(Tabla 5). Sin embargo, la adición de pequeñas proporciones de níquel a la red del CeO2 

disminuyó los T50. Por lo tanto, no es necesario realizar un estudio cinético al NiO. En la 

Tabla 5 se muestran las Ea calculadas desde la pendiente del ajuste lineal por mínimos 

cuadrados de Ln(β/T2) vs 1/Tx graficadas por el método KAS a un nivel de conversión 

del 50%. 

De la Tabla 5 se observa que la Ea del hollín no catalizado es 127 kJ mol-1, lo cual, tras la 

presencia de un catalizador en modo de contacto directo (tight contact), influenció 

significativamente esta energía de activación, disminuyendo dramáticamente a 73-105 kJ 

mol-1. La buena interacción de las partículas de níquel incorporadas en la red de la ceria 

obtuvo un efecto altamente positivo en la energía de activación, reduciendo la barrera 

energética para la combustión del hollín. Esto se observó en el catalizador Ni0.5Ce9.5(600) 

que obtuvo la energía de activación más baja (73 kJ mol-1).  Por lo tanto, esto comprueba 

que el componente Ni es un componente eficiente para activar oxígeno y formar más 

vacantes de oxígeno, lo cual es beneficioso para acelerar la combustión catalítica del 

hollín. 

 

Tabla 5 Energía de activación calculada por el método KAS al 50% de conversión 

 

Catalizador 
Energía de activación (kJ mol-1) al 

50% de conversión 

Hollín(600) 127 

CeO2(600) 105 

Ni0.5Ce9.5(600) 73 

 

 
 

a 
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b 

  

c 

 

Figura 6. Gráficos de isoconversión en X = 0.5 para hollín (600) (a), CeO2(600) (b) y 

Ni0.5Ce9.5(600) (c) a diferentes rampas de calentamiento (10, 15, 20 y 25°C min-1). 

Modo de contacto: directo (tight contact). 

 

CONCLUSIONES 

Se prepararon los catalizadores de óxidos mixtos Ni0.5Ce9.5, Ni1Ce9, Ni5Ce5 y Ni9Ce1 

mediante el método de evaporación de solvente a distintas temperaturas (600 °C y 800 

°C). 

Los catalizadores NixCe10-x preparados a distintas cantidades de Ni mostraron diferentes 

propiedades fisicoquímicas al ser caracterizados rigurosamente, marcando gran 

influencia en sus actividades catalíticas en la combustión del hollín con aire. Además, el 

tamaño de los cristales del catalizador Ni0.5Ce9.5(600) disminuyeron a 9 nm, indicio de 

que el Ni está incorporado dentro de la red de la ceria. El estudio de la espectroscopia 

Raman confirmó el gran número de vacantes de oxígeno del Ni0.5Ce9.5(600) y el 

parámetro de red más alto (5.3922 Å). Por otra parte, la reducibilidad mejoró (205 °C) y 

su diámetro de poro fue el más alto (11 nm), aumentando el contacto superficial entre el 

hollín y el catalizador. 

Se estudió la actividad catalítica de los catalizadores NixCe10-x para la combustión del 

hollín bajo las condiciones de contacto directo (tight contact) usando la técnica TGA. Se 

encontró que el catalizador Ni0.5Ce9.5(600) fue el catalizador más activo (T50 = 519 °C) 
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comparado con los demás catalizadores NixCe10-x, obteniéndose una disminución de 

157.7 °C en la combustión del hollín.  

De acuerdo con el método KAS, los valores de Ea al 50% en conversión durante la 

combustión del hollín siguieron el siguiente orden: hollín > CeO2(600) > Ni0.5Ce9.5(600), 

siendo el catalizador Ni0.5Ce9.5(600) con la Ea más baja (73 kJ mol-1), catalizador mixto 

capaz de activar oxígeno y formar más vacantes de oxígeno, beneficioso para acelerar la 

combustión catalítica del hollín. 
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COMPOSICIÓN QUÍMICA, ACTIVIDAD 

ANTIOXIDANTE, ANTIBACTERIANA Y ANTI-CANDIDA 

ALBICANS IN VITRO DEL ACEITE ESENCIAL DE LAS 

HOJAS DE CINCHONA PUBESCENS VAHL 
Américo Castro Luna*a, Norma Ramos Cevallosb, Jose Ponce Cobosc, Donal Ramos 

Perfectod, Lourdes Victoria Tinocob, Felix Castillo Moralesb 

 
RESUMEN 

Se analizó la composición química, la actividad antioxidante, antibacteriana y anti-

Candida albicans in vitro del aceite esencial de las hojas de Cinchona pubescens Vahl. 

originario de la región de Lambayeque. Los compuestos fitoquímicos predominantes 

detectados por análisis de HPLC fueron el fitol (36,98 %), n-Tetratetracontano (9,38 %) 

y heneicosano (6,69 %). Se emplearon los métodos de DPPH, ABTS y FRAP para 

determinar la actividad antioxidante y el método por difusión en agar para evaluar la 

actividad antibacteriana y anti-Candida albicans in vitro. Se encontró que el aceite 

esencial de las hojas de Cinchona pubescens posee un IC50 de 273.029 mg/mL y TEAC 

de 0.0089mg Trolox/g muestra con el método DPPH; con ABTS un IC50 de 1.2801 

mg/mL y un TEAC de 3.5584 mg Trolox/g muestra y con FRAP se obtuvo y un AAEAC 

de 1.622 mg AA/ g aceite. Además, el ensayo de actividad antimicrobiana y anti-Candida 

albicans expresó resultados negativos frente a Streptococcus mutans, Enterococcus 

faecalis y Candida albicans. En conclusión, el análisis de HPLC de la composición 

química del aceite esencial no presento ningún compuesto con capacidad antioxidante y 

a pesar de contener n-tetratetracontano y heneicosano, compuestos con capacidad 

antimicrobiana, no se observó ninguna inhibición del crecimiento bacteriano. 

Palabras clave: Antioxidante, Candida albicans, Cinchona Pubescens, antibacteriano. 

 

CHEMICAL COMPOSITION, ANTIOXIDANT, 

ANTIBACTERIAL AND ANTI-CANDIDA ALBICANS 

ACTIVITY IN VITRO OF THE ESSENTIAL OIL OF 

CINCHONA PUBESCENS VAHL. LEAVES 

ABSTRACT 

The chemical composition, antioxidant, antibacterial and anti-Candida albicans activity 

in vitro of the essential oil of Cinchona pubescens Vahl. leaves from the Lambayeque 

region were analyzed. The predominant phytochemical compounds detected by HPLC 
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analysis were phytol (36,98 %), n-Tetratetracontan (9,38 %) and heneicosane (6,69 %). 

The DPPH, ABTS and FRAP methods were used to determine the antioxidant activity 

and the agar diffusion method was used to evaluate the antibacterial and anti-Candida 

albicans activity in vitro. The essential oil of Cinchona pubescens leaves was reported to 

have an IC50 of 273.029 mg/mL and TEAC of 0.0089mg Trolox/g sample with the DPPH 

method; with ABTS an IC50 of 1.2801 mg/mL and a TEAC of 3.5584 mg Trolox/g 

sample and with FRAP an AAEAC of 1.622 mg AA/ g oil was obtained. In addition, the 

antimicrobial and anti-Candida albicans activity assay expressed negative results against 

Streptococcus mutans, Enterococcus faecalis and Candida albicans. In conclusion, the 

HPLC analysis of the chemical composition of the essential oil did not present any 

compounds with antioxidant capacity and despite containing n-tetratetracontan and 

heneicosane, compounds with antimicrobial capacity, no inhibition of bacterial growth 

was observed. 

Key words: Antioxidant, Candida albicans, Cinchona Pubescens, antibacterial. 

INTRODUCCIÓN 

La cinchona pertenece a la familia Rubiaceae y es originaria de la cordillera de los Andes 

en Sudamérica; aunque, también se puede encontrar en Indonesia, Camerún, Vietnam, la 

India y en otros países asiáticos y africanos (1). En el Perú, se ha reportado que el género 

Cinchona presenta quinina, un alcaloide con propiedades antifebrífugas, considerando a 

Cinchona officinalis como la especie más importante desde un punto de vista medicinal, 

ya que su corteza produce en promedio el 40% de alcaloides cristalizables y el 1% de 

sulfato de quinina (2). Los polifenoles son considerados potentes antioxidantes que 

pueden prevenir enfermedades asociadas al estrés oxidativo como el cáncer (4,5). La 

actividad antioxidante de los extractos vegetales es estimable mediante diversos métodos 

(4); además, se ha encontrado evidencia de que Cinchona pubescens puede ser una fuente 

natural de antioxidantes por los flavonoides (3). Añadido a esto, en Jordania, estudios han 

confirmado que la especie Cinchona ledgeriana presenta un uso tradicional como 

antidiabético debido a su alta actividad antioxidante. Así mismo, en la India, estudios 

reportaron que los extractos de la Cinchona officinalis poseen alta defensa frente al estrés 

oxidativo debido a la capacidad antioxidante otorgada por los compuestos fenólicos 

encontrados en dichos extractos. 

En las últimas décadas, las infecciones fúngicas aumentan increíblemente con el género 

Candida como la principal causa de morbilidad y mortalidad en pacientes hospitalizados 

e inmunocomprometidos (8). En Colombia, Niño et al. (2017) evaluaron la actividad 

antifúngica de 22 plantas de la flora colombiana mediante el método de difusión en agar 

frente a Aspergillus fumigatus, Candida albicans y Fusarium solani utilizando 

ketoconazol como control positivo. Siendo una de ellas el extracto con diclorometano de 

Cinchona pubescens Vahl, el cual mostró actividad moderada solo frente a Candida 

albicans (9). En India, Shinde et al (2018), evaluaron la actividad in vitro de diferentes 

medicinas homeopáticas para inhibir Candida albicans siendo el estándar de Cinchona 

officinalis a diferentes potencias (6C, 12C, 30C, 200C, 1M), siendo la potencia 12C la 

que mostró mayor zona de inhibición (0,9 ± 0,42 cm) (10). La resistencia bacteriana a los 

medicamentos es uno de los principales problemas de salud pública a nivel mundial, ya 

que algunas infecciones bacterianas no responden a los tratamientos actuales y están 

aumentando, por lo que existe la necesidad de desarrollar nuevos antibióticos (11). 

Peñarreta et al. (2023) realizaron un estudio sobre la valoración de distintas especies 
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vegetales con uso tradicional en medicina que son originarias de América del Sur, la 

especie que más resalto fue la Cinchona pubescens, la cual es un componente importante 

de la medicina tradicional en diferentes países de América Central y del Sur, se utiliza 

mayormente como fuente de quinina desde su descubrimiento como medicamento eficaz 

contra la malaria en el siglo XVII. Sin embargo, también se menciona que se sigue 

invesigando algunas otras actividades biológicas que puedan contener (12). En un estudio 

realizado en el 2020, Antika et al. examinaron la actividad antimicrobiana de los 

derivados de la quinina, el cual fue extraído de la corteza de Cinchona spp. y su 

Concentración Mínima Inhibitoria contra cepas de Escherichia coli, Staphylococcus 

aureus, Pseudomonas aeruginosa y Bacillus subtilis mediante la prueba de difusión en 

disco. Los resultados fueron comparados con la estreptomicina. Se obtuvo que el 

propionato de quinina proporcionaba mayor actividad antimicrobiana, con un rango de 

inhibición de 9 a 23,5 mm en comparación de la estreptomicina con un rango de 

inhibición de 8 a 12 mm (13). Es de esta manera que las investigaciones antes 

mencionadas nos llevan a evaluar la composición química, actividad antioxidante, anti-

Candida y antibacteriana in vitro del aceite esencial de las hojas de Cinchona pubescens 

Vahl. 

PARTE EXPERIMENTAL 

Colecta y tratamiento de las muestras 

Las hojas de Cinchona pubescens Vahl. fueron colectadas del bosque de neblina de 

Upaypiteq, distrito de Cañaris, provincia de Ferreñafe, región de Lambayeque a 2800 

msnm. Esto se realizó durante el mes de abril del año 2023. Las muestras fueron secadas 

a la exposición solar indirecta y al aire libre.  

 

Obtención del aceite esencial  

Se utilizó la técnica de arrastre por vapor de agua en un destilador semiindustrial de acero 

inoxidable con capacidad de 6Kg de materia vegetal seca. Se trabajó con 47.4 kg de hojas 

secas de Cinchona pubescens Vahl. 

  

Determinación de la composición química  

La determinación de la composición química del aceite esencial de las hojas de Cinchona 

pubescens Vahl. se realizó mediante el método de cromatografía líquida de alto 

rendimiento (HPLC). La temperatura de la columna cromatográfica fue de 25 °C. La fase 

móvil se formó por una mezcla de agua con ácido trifluoroacético al 0,1% y acetonitrilo. 

Por otro lado, su caudal fue de 0,2 mL/min. Asimismo, el volumen de inyección tuvo el 

valor de 5 uL (14). La identificación y asignación de picos de los componentes químicos 

del aceite esencial de las hojas de Cinchona pubescens Vahl. se basaron en la 

comparación de los tiempos de retención y los datos espectrales con los de los estándares 

siendo controlados a una longitud de onda de 262 nm (15).  

 

Determinación de la actividad antioxidante in vitro por el método de captación del 

radical 2,2-difenil-1-picrihidrazil (DPPH•)  

La solución stock se obtuvo disolviendo 2,4 mg de DPPH en 100 mL de metanol y 

posteriormente se dejó reposando a una temperatura de -20ºC hasta su uso. La solución 
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de trabajo se consiguió reaccionando 10 mL de la solución stock con 45 mL de metanol 

hasta la obtención de una absorbancia de 1.10 (+/- 0.02) a una longitud de onda de 517 

nm. Para la lectura, se tomó 20 μL de muestras que reaccionaron con 9900 μl de la 

solución de trabajo DPPH durante 24 horas en la oscuridad. Luego se midió la 

absorbancia a 517 nm. El antioxidante de referencia fue Trolox (6-hidroxi-2, 5, 7, 8-

tetrametilcromo-2-ácido carboxílico 97%) y se utilizaron cinco concentraciones de 

Trolox (100, 250, 500, 750 y 1000 μM) a partir de un stock de Trolox 2.0 mM para 10 

mL con el fin de la preparación de la curva de Trolox. Los resultados se expresaron en 

actividad antioxidante equivalente a μg EqTrolox/g muestra (TEAC). El valor de TEAC 

se calculó mediante la siguiente fórmula: 

TEAC = IC 50 (Trolox µg/mL) / IC 50 (DPPH• extracto) mg/mL 

El IC50 correspondió a la concentración en la que se neutraliza el 50% de los radicales 

libres de DPPH (17). El porcentaje de inhibición se calculó mediante la siguiente fórmula: 

%Inhibición = (Abs.Control - Abs.Muestra) / (Abs.Control) x100 

 

Determinación de la actividad antioxidante in vitro por el método de captación del 

radical acido 2,2’-azinobis (3-etilbezotiazolin)- 6-sulfonico (ABTS•+)  

La actividad antioxidante se determinó utilizando el catión radical ácido 2,2’-azinobis (3- 

etilbenzotiazolin)-6-sulfónico (ABTS•+) según Re et al. (16). El ABTS se disolvió en 

agua a una concentración de 7 mmol/L para la obtención de la solución madre. El catión 

ABTS•+ se obtuvo reaccionando la solución madre de ABTS con 2,45 mmol/L de 

persulfato de potasio y se mantuvo en reposo sin luz a temperatura ambiente durante 16 

horas antes de su uso. Luego la solución ABTS•+ se diluyó con agua destilada hasta la 

obtención de una absorbancia de 0.70 (+/- 0.02) a una longitud de onda de 734 nm. Las 

muestras se diluyeron con etanol hasta que se produzca una inhibición del 20 al 80%, en 

comparación con la absorbancia del blanco. Para la lectura, se tomó 980 uL de la solución 

ABTS•+ y 20 uL de muestra y se midió la absorbancia en el espectrofotómetro por 7 

minutos consecutivos por triplicado a una longitud de onda de 734 nm. El antioxidante 

de referencia fue Trolox (6-hidroxi-2, 5, 7, 8-tetrametilcromo-2-ácido carboxílico 97%) 

y se utilizaron cinco concentraciones de Trolox (100, 250, 500, 750 y 1000 μM) a partir 

de un stock de Trolox 2.0 mM para 10 mL con el fin de la preparación de la curva de 

Trolox. Los resultados se expresaron en actividad antioxidante equivalente a μg 

EqTrolox/g muestra (TEAC). El TEAC se calculó mediante la siguiente fórmula: 

TEAC = IC 50 (Trolox µg/mL) / IC 50 (ABTS•+ extracto) mg/mL 

El IC50 correspondió a la concentración en la que se neutraliza el 50% de los radicales 

libres de ABTS•+. El porcentaje de inhibición se calculó mediante la siguiente fórmula: 

%Inhibición = (Abs.Control - Abs.Muestra) / (Abs.Control) x100 

 

Determinación de la actividad antioxidante in vitro por el método del poder 

antioxidante de reducción férrica (FRAP)  

El reactivo FRAP se preparó con amortiguador de acetato al 0.3M, pH 3,6; con una 

solución de Tris a 10 mM (2-pyridyl)-s-triazina (TPTZ) en HCl al 40 mM; y FeCl3 al 20 

mM, en una proporción 10:1:1. Seguidamente, se preparó la solución madre de 2 mg/mL 

de extracto, en base a ello se realizaron diluciones a partir de 12,5 μg/mL hasta 100 

μg/mL. En este caso, se utilizó ácido ascórbico como estándar por lo que la curva de 

calibración se elaboró en base a las diluciones que van de 5 μmol/L a 25 μmol/L. Por 

último, se colocó en un tubo de ensayo 50μL de la muestra problema y 950μL de la 
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solución de trabajo de FRAP, luego se agitó y se dejó en reposo en un ambiente oscuro 

por 15 minutos, luego se procedió a realizar la lectura de absorbancias a 593 nm (18). El 

porcentaje de inhibición se calculó mediante la siguiente fórmula:  

% Inhibición = (Abs. FRAP- Abs.muestra) / (Abs.FRAP) ×100 

Además, se midió el IC50 (concentración mínima necesaria para inhibir al 50% del 

FRAP) y el AAEAC (capacidad antioxidante equivalente al ácido ascórbico), el cual se 

midió en mg de ácido ascórbico/g de extracto.  

El valor de AAEAC se calculó mediante la siguiente fórmula:  

AAEAC = IC50 Ácido ascórbico μg/mL / IC50 FRAP muestra mg/mL 

 
Determinación de la actividad antimicrobiana y anti-candida del aceite esencial de 

Cinchona pubescens Vahl.  

Se evaluó la actividad anti-Candida albicans y antimicrobiana de la Cinchona pubescens 

Vahl (Quina), que determina si el aceite esencial de esta planta genera un efecto 

antimicrobiano sobre los siguientes microorganismos como: Streptococcus mutans 

ATCC 25175, Enterococcus faecalis ATCC 29212 y Candida albicans ATCC 10231.  

Para determinar la actividad antimicrobiana se desarrolló la prueba de difusión en agar 

con discos (Técnica de Oliveira EC et al) (19). Para ello lo primero que se realizó fue 

activar las cepas mencionadas en diferentes medios de cultivos; Streptococcus mutans y 

Enterococcus faecalis se activó en medios de tripticasa soya agar (TSA) y Candida 

albicans en agar Sabouraud. Una vez activadas, se colocaron de 3 a 5 colonias de cada 

microorganismo en una solución de 5 mL de suero fisiológico, para la obtención de una 

dilución con un nivel de turbidez equivalente a 0,5 del estándar de McFarland (1-2 X 108 

UFC/ mL). De cada dilución se obtuvo una alícuota de 100 μL el cual es sembrado por 

diseminación en un medio de agar Mueller Hinton, una vez hecho la siembra en los 

medios, se colocaron los discos de papel cargado con 10 μl del aceite esencial de 

Cinchona pubescens Vahl al 100% a nivel central de cada placa de agar. La incubación 

de los medios se realizó a 37°C por 48 horas, previamente los medios de agar fueron 

colocados dentro de un cilindro metálico donde se colocó una vela encendida (método de 

la vela extinguida), pasado el periodo de incubación se retiraron las placas para su lectura 

correspondiente. 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Obtención del aceite esencial 

Se realizaron en total 8 extracciones por el destilador de arrastre por vapor de agua, con 

un total de 47.4 kg de hojas secas de Cinchona pubescens Vahl. y la obtención de 4.8 ml 

de aceite esencial. Las características generales del aceite se pueden apreciar en la tabla 

1. 

 

Tabla 1. Características del aceite esencial de hojas de Cinchona pubescens Vahl. 

Constantes Valores 

Rendimiento en seco 0.01 %v/p 

Densidad 0.8401 g/ml 

pH 2.3 
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Figura 1. Hojas secas de Cinchona pubescens Vahl. 

 

Determinación de la composición química  

Tras realizar el análisis cromatográfico por HPLC se encontraron como componentes de 

mayor área relativa del cromatograma: fitol (36.98 %), n-Tetratetracontano (9.38 %) y 

heneicosano (6.69 %). 

 

 
Figura 2. Cromatograma de la muestra de aceite esencial de Cinchona pubescens Vahl. 

 

Otros compuestos se encontraron en bajas concentraciones, como son el escualeno, el 

cloruro de palmitoilo, el 2-metil tetracosano, 1-heptacosanol. 

La composición química del aceite esencial de Cinchona pubescens Vahl. por análisis de 

HPLC presentó la presencia en mayor porcentaje del fitol (36.98 %), un precursor de 
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tocoferoles y filoquinonas, n-Tetratetracontano (9.38 %) y heneicosano (6.69 %), ambos 

con actividad antimicrobiana documentada en otras especies vegetales como Allium 

chinense G. y Plumbago zeylanica L. (20, 21). La presencia de estos compuestos explica 

la baja actividad antioxidante en las pruebas in vitro, puesto que el componente de mayor 

concentración actúa exclusivamente como precursor de sustancias antioxidantes, como 

los tocoferoles. 

 

Determinación de la actividad antioxidante por el método de 2, 2- difenil-1-

picrilhidrazil (DPPH)  

Se preparó una solución stock de DPPH al 40 % en metanol, de esta solución se tomó 3 

mL y se diluyó con 42 mL de metanol presentando una absorbancia de 0,682. 

 

Tabla 2. Captación de radical libre DPPH de Trolox. 

Concentración 

del Trolox 

(µg/mL) 

Absorbancia Inhibición 

(%) 

DPPH 

 
IC 50 (µg/mL) 

0 0.4581 0.0000 2.4264 

1,2 0.3379 26.2334 

2,1 0.2532 44.7242 

3 0.1721 62.4218 

3,9 0.0845 81.5602 

4,8 0.0284 93.8000 

 

 
Figura 3.  %Inhibición DPPH vs Estándar Trolox®. 

 

Tabla 3. Captación de radical libre DPPH del ACEITE ESENCIAL. 

Concentración 

del aceite 

(mg/mL) 

Absorbancia Inhibición 

(%) 

DPPH 

 
IC 50 (mg/mL) 

0 0.5223 0 273.029 

 

 

 

59.96 0.4523 13.4014 

132.4 0.3950 24.3778 

215.62 0.3160 39.5022 
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Figura 4.  Grafica de dispersión % Actividad Antioxidante vs Concentración. 

 

TEAC = 0.0089mg Trolox/g muestra 

Para el método de actividad antioxidante mediante la captación del radical libre 2, 2- 

difenil-1-picrilhidrazil (DPPH), el aceite esencial de hojas de Cinchona pubescens Vahl. 

presenta un TEAC de 0.0089mg Trolox/g muestra, lo que se expresa como una actividad 

antioxidante muy baja. 

 

Determinación de la actividad antioxidante por el método de β, β’- azinobis-(3 

etilbenzotiazolin-6-sulfónico) (ABTS●+) 

Se preparó una solución stock de ABTS al 2,45 mM en metanol, de esta solución se tomó 

600 uL, y se diluyó con 36 mL de metanol presentando una absorbancia de 0,718.  

 

Tabla 4. Captación de radical libre ABTS de Trolox. 

Concentración 

del Trolox 

(µg/mL) 

Absorbancia Inhibición 

(%) 

ABTS•+ 

 
IC 50 (µg/mL) 

0 0.6757 0.683 3.1793 

0.8 0.5853 0.614 

1.8 0.5091 0.5061 

2.8 0.3808 0.3802 

3.8 0.2834 0.2673 

4.8 0.1637 0.1647 

 

 
Figura 5.  %Inhibición ABTS•+ vs Estándar Trolox®. 
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Tabla 5. Captación de radical libre ABTS del aceite esencial. 

Concentración 

del aceite 

(mg/mL) 

Absorbancia Inhibición (%) 

ABTS•+ 

 
IC 50 (mg/mL) 

0 0.6423 0 1.2801 

0.312 0.6190 3.6326 

0.415 0.5680 11.5724 

0.52 0.4860 24.3383 

 

 
Figura 6.  %Inhibición del radical ABTS•+. 

TEAC = 3.5584mg Trolox/g muestra 

Para el método de actividad antioxidante por el método de captación del radical catiónico 

de β, β’- azinobis-(3 etilbenzotiazolin-6-sulfónico) (ABTS●+), el aceite esencial de hojas 

de Cinchona pubescens Vahl. presenta un TEAC de 3.5584mg Trolox/g muestra, lo que 

se expresa como una actividad antioxidante muy baja. Sin embargo, se resalta que este 

valor es mayor en comparación con el TEAC por el método de DPPH●+. 

 

Determinación de la actividad antioxidante in vitro por el método FRAP  

Se colocó en un tubo de ensayo 50μL de la muestra problema y 950μL de la solución de 

trabajo de FRAP, luego se procedió a realizar la lectura de absorbancias a 593 nm (18). 

Además, se midió el IC50 (concentración mínima necesaria para inhibir al 50% del 

FRAP) y el AAEAC (capacidad antioxidante equivalente al ácido ascórbico) en mg de 

ácido ascórbico/g de extracto. 

 

Tabla 6. Poder reductor Férrico del estándar ácido ascórbico. 

Concentración 

(umol/L) 

Absorbancia 

(A) 

5 0.0307 

10 0.1537 

15 0.3200 

20 0.4250 

25 0.5453 
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Figura 7.  Poder reductor férrico de Acido Ascórbico. 

 

Tabla 7. Poder reductor férrico del aceite esencial. 

Concentración 

(mg/ml) 

Absorbancia 

(Abs) 

8.994 0.048 

19.86 0.391 

 

 

Figura 8. Poder reductor férrico del aceite esencial. 

 

Para el método de actividad antioxidante mediante el poder antioxidante reductor del 

hierro (FRAP), el aceite esencial de hojas de Cinchona pubescens Vahl. presenta un 

TEAC de 1.622 mg AA/g muestra, lo que se expresa como una actividad antioxidante 

muy baja.  

La actividad antioxidante según el método DPPH determinó que su IC50 fue de 273.029 

mg/mL, un dato muy alejado en comparación a su estándar (Trolox) el cual su IC50 fue 

de 2.4264 ug/mL. Un resultado similar fue alcanzado a través del método ABTS, donde 

el IC50 fue de 1.2801 mg/mL, mientras que para el estándar se encontró un IC50 de 

3.1793 ug/mL. En el ensayo de FRAP se determinó un poder reductor de hierro 

equivalente a 1.622 mg AA/ g aceite. Estos tres resultados demuestran la baja actividad 

antioxidante encontrada en el aceite esencial extraído de las hojas de esta especie de 

Cinchona, explicada por la ausencia de fitoquímicos con este tipo de propiedades.  
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Determinación de la actividad antimicrobiana y anti-Candida albicans del aceite 

esencial de las hojas de Cinchona pubescens Vahl.  

Los resultados de la lectura indicaron la ausencia de halos de inhibición para las diferentes 

placas donde se enfrentaron los diferentes microorganismos con la Cinchona pubescens 

Vahl., el cual indicaría un nivel de sensibilidad nula de los microorganismos hacia el 

aceite esencial de quina (Figura 1) según la escala de Duraffourd (3). 

 

 
Figura 9. Antibiograma de las cepas Streptococcus mutans, Enterococcus feacalis y 

Candida albicans frente al aceite esencial de Cinchona pubescens Vahl. 

 

En relación a la actividad antimicrobiana del aceite esencial de Cinchona pubescens 

Vahl., esta no presento actividad sobre los tres microorganismo enfrentados; 

Streptococcus mutans, Enterococcus feacalis y Candida albicans, Estudios como el de 

Rojas et al. Determinaron que el extracto alcohólico de Cinchona officinalis tuvo efecto 

antimicrobiano sobre Sthaphylococcus aureus, Bacillus cereus, Streptococcus β 

hemolyticus, Pseudomona aeruginosa y Candida albicans. No presentando efecto sobre 

Eschericha coli. Si bien es cierto que el efecto sobre Candida es contradictorio con los 

resultados del estudio, se tiene que indicar que el producto que utilizamos en la prueba es 

distinto, en la investigación se usó un aceite esencial. así también en el mismo estudio de 

Rojas et al. al probar el extracto acuoso de la Cinchona officinalis, esta no genera ningún 

efecto antimicrobiano sobre los diferentes microorganismos mencionados en su estudio, 

esto indicaría que el uso del alcohol para la maceración de la planta podría ser un factor 

que generaría una mayor liberación de los principios activos antimicrobianos de la planta, 

que en este caso podrían ser los alcaloides u otros (22). Además, estudios como el de 

Antika et al., indican que un derivado de la quina, el éster propionato de quinina a la 

concentración del 5% del extracto tiene un efecto sobre E. coli. P. aeruginosa y Bacillus 

subtilis, no presentando efecto sobre S. aureus (23).  Ramić et al., determino que 

derivados de la Cinchona; cinchonina y la cinchonidina presentaron actividad 

antimicrobiana sobre bacterias Gram positiva y Gram negativas (24). En el mismo sentido 

Reza et al., menciona en su revisión que derivados de Cinchona (Quinina y otros) tienen 

efectos antibacterianos, antiviral y antifúngicos, resaltando su efecto antibacteriano sobre 

S. aureus, Streptococcus neumoniae, P. aeruginosa y E. coli, indicando que derivados de 

la quinina inhibirían la síntesis del ADN por derivados de la quinolina que generaría la 

muerte bacteriana a medida que se fragmenta el ADN girasa. Así también en relación con 

su actividad antifúngica contra C. albicans esta se daría por una quinolina que generaría 

cambios en la permeabilidad de su membrana y perdida del potencial de la membrana 

mitocondrial (25). Los autores antes mencionados enfatizan alguna actividad 

antimicrobiana de la Cinchona, pero evaluando productos derivado de la planta, en el 
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estudio realizado se utilizó un aceite esencial de Cinchona, un producto total, diferente a 

un extracto u otros derivados, que no presento una actividad antimicrobiana con los 

microorganismos enfrentados, tal vez la preparación de extractos alcohólicos con la 

corteza de la planta o de compuestos químicos derivados de la planta serían la mejor 

opción para evaluar su actividad antimicrobiana. 

 

CONCLUSIONES 

La composición química del aceite esencial extraído de las hojas de Cinchona pubescens 

Vahl. realizada mediante un análisis HPLC detectó la presencia en mayor porcentaje del 

fitol (36,98 %), n-Tetratetracontano (9,38 %) y heneicosano (6,69 %). Además, el aceite 

esencial extraído de las hojas de Cinchona pubescens no presenta actividad antioxidante 

de importancia por los métodos DPPH, ABTS y FRAP; del mismo modo en que no 

presenta actividad antimicrobiana ni anti-Candida albicans contra los microorganismos 

estudiados como son S. mutans, E. faecalis y C. albicans. De este modo, se observa que 

la especie estudiada presenta componentes antimicrobianos y antioxidantes no volátiles, 

que pueden ser extraídos con solventes líquidos, mas no forman parte de su aceite 

esencial. 
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DECOLORACIÓN DE EFLUENTES TEXTILES QUE 

CONTIENEN COLORANTES REACTIVOS 

MEDIANTE EL MÉTODO DE ELECTRO-

OXIDACIÓN CON ELECTRODOS DE TITANIO 

Teodardo J. Cárdenas Mendoza*a, Maria Quinto Sánchezb, Emilia G. Hermoza Guerrab, 

Carmen L. Uribe Valenzuelac 

RESUMEN 

En este trabajo de investigación se aplicó el método electro-oxidación para la 

decoloración de los efluentes reales y simulados provenientes de los procesos de teñido 

del algodón con colorantes reactivos, este método fue aplicado utilizando electrodos tipo 

malla, el cátodo de titanio y el ánodo de titanio recubierto con rutenio e iridio. Se 

utilizaron dos tipos de reactores, de un compartimiento y compartimiento doble separado 

con membrana de intercambio, con el fin de comparar el desempeño electroquímico en la 

decoloración de efluentes textiles que contienen colorantes reactivos (Corafix Blue Mers 

150%, Corafix Golden Yellow Mer 150% y Corafix Red Me-4B 150%).  

Durante los ensayos de decoloración, se realizó el seguimiento del contenido de colorante 

y cloro mediante espectrofotometría UV-visible. En las pruebas de laboratorio se trató el 

efluente simulado a la concentración de 300 mg/L de colorante rojo, siendo el reactor de 

dos compartimientos más eficiente con 95.9% de decoloración. En las pruebas piloto se 

logró decolorar 99.1% al efluente real. Finalmente se reusó el efluente real tratado en una 

prueba de teñido, obteniendo resultados de color aceptables en la industria textil.  

 

Palabras clave: Electro-oxidación, efluentes textiles, colorantes reactivos, electrodo de 

titanio, reúso. 

 

DECOLORIZATION OF TEXTILE EFFLUENTS CONTAINING 

REACTIVE DYES USING THE ELECTRO-OXIDATION 

METHOD WITH TITANIUM ELECTRODES 

ABSTRACT 

In this research, the electro-oxidation method was applied to decolorize real and simulated 

effluents from cotton dyeing processes with reactive dyes, this method was applied using 

mesh type electrodes, the titanium cathode and the titanium anode coated with ruthenium 

and iridium. Two types of reactors were used, one-compartment and separated double-

compartment with exchange membrane, to compare the electrochemical performance in 
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the decolorization of textile effluents containing reactive dyes (Corafix Blue Mers 150%, 

Corafix Golden Yellow Mer 150% and Corafix Red Me-4B 150%). 

During discoloration tests, the dye and chlorine content was monitored using UV-visible 

spectrophotometry. In the laboratory tests, the simulated effluent was treated at a 

concentration of 300 mg/L of red dye, with the two-compartment reactor being more 

efficient with 95.9% decolorization. In the pilot tests, 99.1% of the real effluent was 

decolorized. Finally, the real treated effluent was reused in a dyeing test, obtaining 

acceptable color results in the textile industry. 

 

Key words: Electro-oxidation, textile effluents, reactive dye, titanium electrode, reuse. 

 

INTRODUCCIÓN 

La industria textil consume grandes cantidades de agua en sus operaciones de teñido y 

acabado1. Los efluentes de la industria textil presentan una variedad de contaminantes 

cuyos parámetros característicos son: color (1100-4500 unidades), demanda química de 

oxígeno (800-1600 mg/L), pH alcalino (9-11) y sólidos totales (6000-7000 mg/L)2. Los 

colorantes reactivos son los más utilizados en el teñido de sustratos textiles de celulosa, 

ellos generan efluentes problemáticos debido al bajo poder de agotamiento y fijación en 

la fibra, por consiguiente, el colorante no fijado se encuentra en altas concentraciones en 

los efluentes textiles.  

Los procesos de oxidación avanzada (PAO’s) como las técnicas electroquímicas basadas 

en la electrólisis del efluente son una alternativa promisoria que se viene investigando 

para el reúso del efluente en los procesos textiles 3. La decoloración se logra por la 

oxidación de la molécula del colorante, ruptura del enlace azo y posterior mineralización4. 

En el Perú se ha investigado la decoloración de efluentes textiles aplicando los siguientes 

métodos: adsorción con carbón activado5, coagulación con coagulantes naturales6, 

tratamiento biológico7, fotocatálisis8 y procesos de oxidación avanzada9. En la mayoría 

de los casos se trabajó a nivel de laboratorio y con colorantes individuales, siendo poca 

la experiencia con efluentes reales.  

Respecto a la decoloración por el método de electro-oxidación hay experiencia con 

diversos colorantes 10 y reactores 11.  

 

PARTE EXPERIMENTAL 

Las pruebas se realizaron en el Laboratorio N° 21 de la Facultad de Ingeniería Química y 

Textil de la Universidad Nacional de Ingeniería. Se construyeron tres reactores, se 

ensayaron dos efluentes simulados (colorante único y tricromía) y un efluente real y se 

utilizó una fuente de corriente continua.  

Reactores de electro-oxidación 

El reactor R1, tenía un compartimiento de 500 mL de volumen efectivo dentro del cual 

se ubicaron los electrodos, ver Figura 1.a.  
El reactor R2, tenía dos compartimientos, de 400 mL de volumen efectivo cada uno. El 

primer compartimiento, anódico, donde se colocó la solución a tratar; y el otro, catódico, 

donde se colocó la solución salina a la misma concentración que la solución a tratar, 

separados mediante una membrana de intercambio catiónico que fue adquirida de la 

empresa “Membranes International Inc.”, la cual tiene un área de 36 cm2, ver Figura 1.b. 
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En ambos reactores los electrodos que se utilizaron fueron tipo malla: como cátodo, dos 

electrodos de titanio y como ánodo, dos electrodos DSA de titanio recubiertos con rutenio 

e iridio, estos electrodos fueron adquiridos de la empresa “Sophia's wholesale 

titanium,nickel,tantalum”, los cuales están recubiertos 1.1 mm por ambos lados. área total 

de 50 cm2. 

Disposición de electrodos: Ánodo-Ánodo/membrana/Cátodo-Cátodo, distancia entre 

electrodos de 2 cm, intensidad de corriente 0.5 A, densidad de corriente 1 A/dm2 y un 

tiempo de 30 minutos. 

 

 

Figura 1. Esquemas de reactores: (a) Reactor R1. (b) Reactor R2 

 

El reactor piloto R3, se basó en el diseño del reactor R2 con la mejora de capacidad 

aumentada en un sistema de flujo circulante. Este reactor estuvo formado de cuatro capas 

rectangulares de resina sólida translúcida intercaladas con capas de silicona, formando 

dos compartimientos mediante la membrana de intercambio catiónico. Los electrodos 

fueron los mismos utilizados en los reactores anteriores. El efluente a tratar se colocó en 

el compartimiento anódico y la solución salina en el compartimiento catódico, ver Figura 

2.a. Las soluciones suministradas al reactor R3 fueron descargadas desde dos recipientes 

de 20 L cada uno, mediante un sistema de bombas a un caudal fijo de 78 mL/s y válvulas 

manuales conectadas al reactor mediante mangueras, ver Figura 2.b.  

 

(a) (b) 
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Figura 2. (a). Esquema del sistema batch de electro-oxidación. (b) Reactor R3. Dónde: A: 

membrana de intercambio catiónico, B: ánodo (solución a tratar), C: cátodo. 

Preparación de los efluentes textiles con colorante reactivo, simulados y reales  

Se prepararon dos efluentes simulados, además de contar con un efluente real. La 

formulación del efluente simulado de color rojo fue: 300 mg/L colorante reactivo Corafix 

Red ME-4B 150%, 50 g/L NaCl y la cantidad necesaria de NaOH para alcanzar valores 

de pH de 10 a 12.  

El efluente real procedía de un proceso de teñido isotérmico a 60 °C por 60 minutos, el 

cual contenía 1% de cada colorante reactivo, Corafix Blue MERS 150%, Corafix Golden 

Yellow MERS 150% y Corafix Red ME-4B 150%, NaCl, NaOH para ajustar el pH y los 

siguientes auxiliares de teñido: secuestrante (Rucoquest 100-P), antiquiebre (Rucolin 

RSO), igualante (Rucogal EDR), buffer (Ruco control) y Ruco dye (alcaligeno).  

La solución salina que se utilizó en el compartimiento catódico de los reactores R2 y R3 

se elaboró con 50 g/L de NaCl. 

Caracterización de los efluentes textiles con colorante reactivo, simulados y reales 

El efluente simulado de color rojo se caracterizó mediante espectroscopía UV-visible12 a 

las concentraciones de 4, 8, 10, 20, 40, 60 y 80 mg/L, pH 4, 7 y 10, con la adición de sal 

(20 g/L) y auxiliares de teñido que se utilizaron en el efluente real. 

Se correlacionaron los datos de concentración vs. absorbancia a la longitud 530 nm con 

la ecuación de la ley de Lambert-Beer.  

Del mismo modo se caracterizó la solución estándar de cloro con reactivo DPD13 

mediante espectroscopía UV-visible y se elaboró la curva de concentración vs. 

absorbancia para confirmar la ley de Lambert- Beer. 

Además, se midieron el pH, conductividad, turbidez, sólidos suspendidos totales (SST) y 

demanda química de oxígeno (DQO) de los efluentes antes y después del proceso de 

decoloración. 

En el caso del efluente real se obtuvieron los espectros de absorción UV-visible, se 

midieron el pH, conductividad, turbidez, sólidos suspendidos totales (SST) y demanda 

química de oxígeno (DQO), antes y después del proceso de decoloración. 
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Decoloración del efluente textil a nivel laboratorio 

La decoloración consistió en el tratamiento del efluente simulado mediante el método de 

electro-oxidación en los reactores R1 y R2 y sus condiciones ya descritas. Los arreglos 

en los reactores R1 y R2 se muestran en la Figura 3.  

 

 

Figura 3. (a) Reactor R1. (b) Reactor R2. Donde: A: efluente, B: solución salina, C: membrana de 

intercambio iónico, D: ánodo de titanio recubierto con rutenio e iridio, E: cátodo de titanio. 

Decoloración del efluente textil a nivel piloto 

El efluente simulado de tricromía y el efluente real fueron tratados en el reactor R3, la 

distribución de los electrodos es similar a la utilizada en el reactor R2. En la Tabla 1 se 

muestran las condiciones de trabajo del reactor.  
 

Tabla 1. Condiciones de las pruebas en el reactor R3 

Parámetro Prueba 1  Prueba 2 

Efluente Simulado Real 

Pares de electrodos 1 1 

Separación de electrodos, cm 6 6 

Área de electrodo, dm2 0.36 0.36 

Intensidad de corriente, A 0.5 1 

Densidad de corriente, A/dm2 1.39 2.78 

Membrana de intercambio Si Si 

Tiempo, min 60 210 
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Reúso en un proceso de teñido 

El efluente real tratado en el reactor R3, se filtró y eliminó el cloro previo a ser reutilizado 

en teñido de algodón con 0.5% de colorante azul reactivo Corafix Blue MERS 150%, el 

proceso de tintura fue isotérmico a 60 °C por 60 minutos. 

 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

Caracterización de efluente simulado y real 

Se observa, en las Figuras 4.a y 4.b, que los espectros UV-visible del colorante reactivo 

C.I. Reactive Red 195 (colorante simulado rojo) presentaron el mismo perfil en el rango 

de concentraciones y pH ensayados: de 4 mg/L a 80 mg/L, pH 4, 7 y 10.  La adición de 

sal y auxiliares no modificó las longitudes de onda de los picos y valles notables, 

manteniendo también el mismo perfil, por lo cual se eligió la longitud de onda 530 nm 

para hacer el seguimiento del proceso de decoloración.  

 

Figura 4. Espectros de absorción de efluente simulado con colorante C.I. reactive red 195. (A) variación 

de concentración. (B) variación de pH. (C) variación de sal. (D) adición de auxiliares. Donde: C1: 4mg/L, 

C2: 8mg/L, C3: 10 mg/L, C4: 20mg/L, C5: 40mg/L, C6: 60mg/L y C7: 80mg/L. 
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Se verificó un buen ajuste lineal al relacionar la absorbancia con la concentración (mg/L) 

según la ley de Lambert-Beer, del efluente con el colorante reactivo C.I. reactive red 195 

(Ecuación 1) y del estándar de cloro (Ecuación 2). 

 

𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑐𝑖ó𝑛 = 0.01938 ∗ (𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑐𝑜𝑙𝑜𝑟𝑎𝑛𝑡𝑒,
𝑚𝑔

𝐿
) 𝑅2 = 0.999 (Ecuación 1 ) 

 

𝐴𝑏𝑠𝑜𝑟𝑐𝑖ó𝑛 = 0.13239 ∗ (𝐶𝑜𝑛𝑐𝑒𝑛𝑡𝑟𝑎𝑐𝑖ó𝑛 𝑐𝑙𝑜𝑟𝑜,
𝑚𝑔

𝐿
) 𝑅2 = 0.999 (Ecuación 2 ) 

En la Figura 5 se muestran los principales parámetros del efluente simulado rojo y del 

efluente real antes del tratamiento, así como el espectro UV-visible del efluente real 

diluido.  

 

Tabla 2. Parámetros iniciales del efluente simulado rojo y el efluente real. 

Parámetro Prueba 1  Prueba 2 

Efluente Simulado Real 

pH 10-11 11.5 

Conductividad, mS/cm 80 81.1 

Temperatura, °C 25-30 34.2 

Turbidez, NTU 1.9 172 

SST, mg/L 6 169 

DQO, mg/L 250-412 2477 

 

DECOLORACIÓN A NIVEL LABORATORIO 

Pruebas en el reactor R1 y R2 

La Tabla 3 muestra la caracterización del efluente simulado rojo antes y después del 

tratamiento por electro-oxidación de las pruebas. El tiempo de tratamiento fue de 30 

minutos a una densidad de corriente continua de 1 A/dm2 en ambos reactores y se 

monitorearon las variables de pH, conductividad, ORP, DQO, y concentración de 
colorante, cloro y sal antes y después del tratamiento. La variación del pH y concentración 

del colorante durante el tiempo de tratamiento se observa en la Figura 5. 

 

Tabla 3. Caracterización del efluente simulado rojo (C.I. reactive red 195), para 300 mg/L 

de efluente y 50 g/L de sal durante 30 minutos, densidad de corriente 1 A/dm2. Antes y 

después del tratamiento en el reactor R1 y en el reactor R2 

Según los datos de concentración de colorante en la Tabla 3, se determinó que los 

porcentajes de decoloración para los reactores R1 y R2 fueron 16.2% y 95.9%, 

respectivamente; en la Figura 5 es notorio que el grado de oxidación del colorante fue 
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mayor en el reactor R2 durante todo el proceso, lo cual también se observa en la 

coloración final de los efluentes tratados, ver Figura 6. 

 

Prueba R1 R2 

 Inicio Final Inicio Final 

pH 11.0 9.8 11.4 2.3 

ORP (mV) 85.4 -254 80 1125 

Sal (g/L) 50 48.6 50 49.9 

Concentración de colorante rojo(mg/L) 300 251.6 300 12.4 

DQO (mg/L) 250 150 262 100 

 

 

Figura 5. Pruebas en los reactores R1 y R2. Gráfica comparativa de tiempo vs. pH y 

Concentración de colorante C.I reactive red 195 
 

Esto podría explicarse considerando que el reactor R2 cuenta con una separación de los 

compartimientos anódico y catódico, lo que evita la neutralización de los iones hidronio 

que se forman sobre el ánodo, ver ecuaciones 4-8, permitiendo que el pH disminuya más 

rápido y por consiguiente las especies cloradas predominantes (iones hipoclorito y ácido 

hipocloroso) puedan oxidar más eficientemente el colorante14. 

Reacción de reducción (cátodo): 

2𝐻2O + 2𝑒− → 2𝑂𝐻− + 𝐻2(𝑔)  (Ecuación 3 ) 

Reacción de oxidación (ánodo): 

2𝐶𝑙− → 𝐶𝑙2(𝑎𝑐) + 2𝑒−  (Ecuación 4 ) 

𝐶𝑙2(𝑎𝑐) + 𝐻2O ↔ HClO + 𝐶𝑙− + 𝐻+  (Ecuación 5 ) 
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HClO ↔ 𝐻+ + 𝐶𝑙𝑂−  (Ecuación 6 ) 

Colorante + 𝐶𝑙𝑂− → 𝐶𝑂2 + 𝐻2𝑂 + 𝐶𝑙−  (Ecuación 7 ) 

 

Reacción de neutralización 

𝑂𝐻− + 𝐻+ → 𝐻2O  (Ecuación 8 ) 

 

 

Figura 6. Pruebas en los reactores R1 y R2. Coloración de la solución antes y después 

del tratamiento 

Decoloración a nivel piloto 

Se utilizó el reactor piloto R3 para tratar efluente simulado y real. En la Tabla 4 se 

muestran las caracterizaciones del antes y después del tratamiento de electro-oxidación 

en el reactor R3. 
 

Tabla 4. Caracterización del efluente simulado y efluente real con colorante C.I. reactive 

red 195, antes y después del tratamiento en el reactor R3  

Prueba N°1: Efluente simulado N°2: Efluente real 

 Inicio Final Inicio Final 

pH 11 3.0 11.5 3.8 

ORP (mV) 56.4 1099 -19.5 1045 

Concentración de colorante rojo(mg/L) 300 23.9 125.6 1.12 

Concentración de cloro (mg/L) 0 60.2 0 33.3 

DQO (mg/L) 250 150 1537.5 1262.5 

 

En la primera prueba se trató el efluente simulado rojo donde se obtuvo una eficiencia de 

decoloración del 92%, con una disminución del 40% de DQO. En la Figura 7 se muestra 

la variación de concentración del colorante simulado rojo y del pH vs. el tiempo de 

tratamiento, además del color del efluente antes y después de ser tratado. 

 

Reactor R1           Reactor R2 

Después Antes 

Después Antes 
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Figura 7. Reactor R3 prueba 1. Arriba: gráfica de variación de concentración decolorante y pH. Abajo: 

Coloración de la solución antes y después del tratamiento. 
 

En la segunda prueba se trató el efluente real de una tricromía donde se obtuvo una 

eficiencia de decoloración del 99.1%. En la Figura 8 se muestra la variación de 

concentración del colorante rojo y del pH vs. el tiempo de tratamiento, además del color 

del efluente antes y después de ser tratado.  

 

 

 
Figura 8. Reactor R3 prueba 2. Arriba: gráfica de variación de concentración de colorante y pH. Abajo: 

Coloración de la solución antes y después del tratamiento 
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Figura 9. Espectro de absorción UV-visible del efluente real, R3 prueba 2. Donde A1: Efluente real diluido 

2/25 (inicial), A2: Efluente tratado después de 140 minutos, A3: Efluente tratado final, después 

de 210 minutos (final) 

Teñido con el efluente tratado 

El efluente tratado de la prueba 2 del reactor R3 se acondicionó mediante filtración al 

vacío y eliminación del cloro remanente con bisulfito de sodio.  

Se realizó el teñido de una tela de algodón con 0.5% de colorante reactivo Corafix Blue 

MERS 150% utilizando efluente acondicionado. Simultáneamente se hizo una tintura 

estándar con agua virgen utilizando el mismo porcentaje de colorante. Se midió el color 

de las telas utilizando un espectrofotómetro de reflectancia marca Data Color modelo 

SF550, el valor de la diferencia de color obtenido fue DECMC:1.06, cercano a 1.00, 

tolerancia máxima aceptado en la industria textil. Los colores obtenidos se muestran en 

la Figura 10.  
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Figura 10: Telas teñidas. Izquierda: teñido con agua virgen. Derecha: teñido con efluente real tratado en 

el reactor R3, prueba 2 

 

 

CONCLUSIONES 

Es posible decolorar hasta un 99.1% un efluente textil real procedente de la tintura de 

algodón con colorante reactivos, mediante la electro-oxidación en un reactor piloto batch 

de flujo circulante con cátodo de titanio y ánodo de titanio recubierto con iridio y rutenio. 

Es posible utilizar el efluente decolorado por electro-oxidación para un nuevo proceso de 

tenido y obtener resultados de color aceptables dentro de la tolerancia máxima usada en 

la industria textil. 

A nivel laboratorio el reactor R2 (dos compartimientos) es más eficiente en la 

decoloración del colorante C.I. Reactive red 195 que el reactor R1 (un compartimiento), 

siendo la eficiencia de decoloración de 95.9% y de 16.2%, respectivamente. 

Se valida que la espectrofotometría puede ser utilizada como método de seguimiento de 

la decoloración del colorante reactivo C.I. Reactive red 195. 
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DETERMINACIÓN DE LA EFICIENCIA DE SECRECIÓN 

DE UNA PROTEÍNA RECOMBINANTE EN LA 

LEVADURA S. CEREVISIAE MEDIANTE ANÁLISIS 

ELECTROFORÉTICO Y DETECCIÓN POR 

WESTERN BLOT 

Sandy Nelly Mansilla Garcíaa,b , Ana Akemi Kitazono Sugahara*a,c 

RESUMEN 

En este trabajo se determinaron los niveles de secreción conferidos por dos diferentes 

mecanismos en la levadura Saccharomyces cerevisiae, aplicados a la enzima glutatión S-

transferasa (GST) y mediante ensayos de electroforesis y Western blot (o transferencia 

Western).  Se construyeron previamente plásmidos que permiten la producción de dos 

tipos de GST fusionadas con sendas secuencias que facilitan su secreción (péptidos de 

señal, PS):  el PS-Alfa (derivado del factor de apareamiento alfa) y un PS-sintético 

(diseñado a partir de secuencias de consenso derivadas de proteínas que son 

eficientemente secretadas en la levadura).  Después de la separación electroforética de las 

muestras de proteínas intracelulares y extracelulares, se realizó un ensayo de Western blot 

que permitió la detección específica de GST mediante un anticuerpo monoclonal.  Los 

ensayos permitieron la identificación de varias formas de GST, en su forma procesada 

extracelular (26 kDa) y otras de mayor tamaño, siempre intracelulares, dependiendo del 

péptido señal (PS) utilizado.  Sin embargo, no se observaron diferencias en los niveles 

extracelulares de GST, demostrando que con las condiciones aplicadas, ambos péptidos 

señal son similarmente eficientes en la promoción de la secreción de proteínas. 

 

Palabras clave: inmunoblotting, glutatión S- transferasa (GST), levadura 

Saccharomyces cerevisiae, niveles de secreción, secreción enzimática, péptido señal alfa, 

péptido señal sintético. 

 

DETERMINATION OF THE SECRETION EFFICIENCY OF A 

RECOMBINANT PROTEIN IN THE YEAST S. CEREVISIAE 

BY ELECTROPHORETIC ANALYSIS AND WESTERN-

BLOT DETECTION 

ABSTRACT 

The main goal of this work was to investigate the secretion levels that can be achieved 

when using two different mechanisms in the yeast Saccharomyces cerevisiae and the 

enzyme glutathione S-transferase (GST), and via electrophoresis and Western-blot 
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assays.  The respective plasmids were previously constructed, which allowed the 

production of the GST enzyme fused to two different secretion signals (signal peptides, 

SP): the alpha SP (derived from the alpha mating factor) and a synthetic SP (designed 

from consensus sequences derived from proteins that are known to be efficiently secreted 

in yeast).  After the intracellular and extracellular protein fractions were separated by 

electrophoresis, a Western blot assay was performed using a monoclonal anti-GST 

antibody for the specific detection of the protein.  These assays allowed the identification 

of several intracellular forms of GST with diverse sizes depending on the SP, but only the 

mature 26 kDa form was found in the extracellular fraction.  However, no difference was 

observed on the extracellular levels of GST, which indicated that, under the applied 

conditions, both SPs are similarly efficient promoting protein secretion. 
 

Key words:  immunoblotting, glutathione S- transferase (GST), yeast Saccharomyces 

cerevisiae, secretion levels, enzyme secretion, alpha signal peptide, synthetic signal 

peptide. 
 

INTRODUCCIÓN 

Saccharomyces cerevisiae es un microorganismo ampliamente utilizado en investigación 

y en procesos biotecnológicos gracias a que presenta ventajas como rápido crecimiento, 

fácil cultivo y manipulación genética, y un simple pero eficiente sistema de secreción de 

proteínas1-3.  Esta última característica es muy importante para su aplicación a nivel 

industrial y de investigación porque facilita la etapa de purificación de proteínas.  Por esta 

razón se han desarrollado numerosas investigaciones buscando optimizar el rendimiento 

de secreción proteica4,5.  Para lograr que una proteína sintetizada en la célula sea 

secretada, es necesaria la presencia de una secuencia de péptido señal (PS), cuya 

secuencia codificante puede estar incluida en el plásmido de expresión.  Varios 

investigadores han demostrado que la eficacia de secreción de una proteína depende en 

parte de la secuencia del PS, la que puede optimizarse originando los llamados PS 

sintéticos5,6.  Importantemente, el efecto de un PS sobre la secreción de una proteína debe, 

necesariamente, ser determinado experimentalmente. 

Este estudio tuvo como finalidad determinar los niveles de secreción que pueden 

alcanzarse al usar dos tipos de PS.  El primero es un PS nativo, PS-alfa, derivado de la 

proteína usada por S. cerevisiae como un factor de apareamiento durante la reproducción 

sexual.  El segundo PS es denotado como “sintético” (PS-sintético) ya que es una 

secuencia optimizada diseñada a partir de las proteínas Yps1/Yap3/TA57, las cuales son 

secretadas eficientemente en la levadura5.  Para determinar los niveles de secreción con 

los dos tipos de PS, se empleó a la enzima glutatión S-transferasa (GST), que cataliza la 

conjugación de glutatión a compuestos xenobióticos para promover la desintoxicación.  

GST es frecuentemente como una etiqueta que permite la eficiente purificación y 

detección de las respectivas proteínas de fusión7.  Por esta razón, se han desarrollado 

múltiples anticuerpos monoclonales que permiten su detección mediante Western blots 

(inmunoblots, transferencia de proteínas), el método aplicado en este estudio8.  Los 

ensayos aplicados demostraron que, aunque se presentan diferentes versiones 

intracelulares de GST, con diferentes tamaños, solo la forma madura y procesada (libre 

del respectivo péptido señal) puede ser detectada en la fracción extracelular. 
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PARTE EXPERIMENTAL 

Materiales y cepas de levadura 

Los plásmidos que permitieron la producción de las proteínas analizadas están listados en 

la tabla 19.  El plásmido original, denotado pJN1, así como la cepa correspondiente (un 

mutante que es deficiente en la enzima triosa fosfato isomerasa, tfiNEG) fueron gentilmente 

proveídos por el laboratorio del Dr. Jens Nielsen10.  La cepa tfiNEG no puede proliferar en 

medio conteniendo glucosa ya que la deficiencia enzimática causa la acumulación de 

metilgioxal, un compuesto citotóxico.  El plásmido pJN1 incluye como marcador de 

selección al gen que codifica para la triosa fosfato isomerasa y por tanto, permite el 

crecimiento de los transformantes que lo incluyen en medio conteniendo glucosa. 

 

Tabla 1.  Plásmidos pJN1 modificados para este estudio9 

Nombre Descripción Uso 

pAlfa  
Incluye la secuencia codificante 

para el PS-alfa  

Control negativo de 

secreción  

pSint  
Incluye la secuencia codificante 

para el PS-sintético  

Control negativo de 

secreción  

pAlfaGST  
Incluye la secuencia codificante 

para GST fusionada al PS-Alfa 

Secreción de GST bajo la 

dirección del PS-alfa  

pSintGST  
Incluye la secuencia codificante 

para GST PS-sintético 

Secreción de GST bajo la 

dirección del PS-sintético  

 

Preparación de las muestras para los ensayos de los niveles de secreción de GST en 

los transformantes de levadura 

Los transformantes tfiNEG que incluían los plásmidos de secreción fueron inoculados en 

20 ml de caldo YPD (extracto de levadura 1%, peptona 2%, glucosa 2%) a una 

absorbancia inicial (600 nm) de 0.05.  Los cultivos fueron incubados a 30 °C en agitación 

a 2000 RPM por 30 horas y según se indica en la figura 1, se colectaron las muestras M1 

(medio + células), M2 (sólo células) y M3 (sólo sobrenadante).  Además de la cepa tfiNEG 

Se usaron como controles a los transformantes de una cepa con genotipo W30311, que 

producían GST solo intracelularmente (plásmido pEGH)12. 

En todos los casos se usó 250 µl de cada suspensión celular para la preparación de las 

muestras a analizar13.  Para el caso de las muestras M2 (sedimento celular), después de 

su obtención se lavaron dos veces y luego se re-suspendieron con agua, para obtener un 

volumen final de 250 µl.  A cada muestra se le agregó ácido tricloroacético (TCA) hasta 

alcanzar una concentración de 15%, se agitó y guardó a –20 °C por un día14.  Pasado este 

tiempo, se centrifugó a 13500 RPM por 15 min, se desechó el sobrenadante, se hicieron 

tres lavados con etanol, dejando en cada lavado los tubos en la congeladora por 10 min 

antes de centrifugar.  Después de eliminar el sobrenadante se dejó secar el sedimento a 

temperatura ambiente. 
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En caso de las muestras M1 y M2 que incluyen células y para asegurar su ruptura, los 

sedimentos fueron re-suspendidos en 40 µl de una solución conteniendo 1% SDS y 0.1N 

NaOH, y se agregó 15 µl del buffer de muestra concentrado (4X).  Para la preparación de 

20 ml de esta solución se mezclaron 8.0 ml de 1M Tris-HCl pH 6.8, 1.6 g de SDS, 8.0 ml 

de glicerol, 4.0 ml de β-mercaptoetanol, y 40 mg de azul de bromofenol).  Las muestras 

M3 recibieron directamente 55 µl del buffer de muestra.  Finalmente, todas las muestras 

fueron tratadas a 96 °C por 5 min.  Para las separaciones electroforéticas (SDS-PAGE) se 

siguió un procedimiento similar al descrito por el Dr. Armando Yarlequé y colegas15,16. 

 

Separación electroforética y detección de GST mediante Western blot  

Se cargaron las muestras preparadas en un gel discontinuo de poliacrilamida-SDS para 

realizar la electroforesis (15x10 cm, gel de concentración 6%, gel de separación 12%).  

La electroforesis se llevó a cabo a voltaje constante (55V) por 10 horas.  Las proteínas así 

separadas fueron transferidas a una membrana de nitrocelulosa usando un sistema líquido 

(buffer TGS conteniendo 20% etanol) a voltaje constante (20V, 12 horas).  Para la 

preparación de 1 litro del buffer TGS, se requiere 14.4 g de glicina, 3.0 g de Tris base, y 

0.5 g de SDS.  Para comprobar si las transferencias de las proteínas fueron óptimas, las 

membranas de nitrocelulosa fueron sometidas a tinción de manera reversible con el kit 

“Memcode” (Thermo Scientific Pierce).  Posteriormente, las membranas fueron 

bloqueadas por 30 min con una suspensión de leche en polvo descremada al 5% en buffer 

TBS-T 1X (20 mM Tris base,  0.8% NaCl, 0.1% (v/v)Tween 20, pH 7.6), luego se lavó 

brevemente con TBS-T 1X.  La detección se realizó usando un anticuerpo monoclonal de 

ratón anti-GST (Novagen) diluido 1:5000 y un anticuerpo secundario de cabra conjugado 
a peroxidasa (1:1000), que reconoce inmunoglobulinas G (IgG) de ratón (ThermoFisher 

Pierce).  Las soluciones de anticuerpos fueron preparadas en la suspensión de leche en 

polvo descremada al 5% en TBS-T 1X.  Ambos tratamientos se realizaron a temperatura 

ambiente por una hora.  Para la detección, se usó un kit de quimioluminiscencia (Pierce) 

y autoradiografía con 15 minutos de exposición.  El revelado de los films de rayos X se 

realizó manualmente.  

 

 

Figura 1.  Descripción de la estrategia seguida para la determinación de los niveles de 
GST intracelular y secretado.  Los cultivos fueron incubados por 30 horas y alícuotas 
de 250 µl fueron tomadas en cada caso, para obtener las mezclas totales (medio y 
células, M1), solo el sedimento (M2), o el sobrenadante (M3). 
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RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

La cepa tfiNEG fue usada para determinar las respectivas eficiencias de secreción, siendo 

transformada con los plásmidos pAlfa, pSint, pAlfaGST y pSintGST (tabla 1).  Primero, 

se evaluaron los niveles de expresión y secreción logrados con el plásmido pSintGST, 

como se observa en la figura 2.  De izquierda a derecha, los carriles 1 y 2 contienen las 

proteínas intracelulares y extracelulares, respectivamente, de un control con confirmada 

robusta expresión de GST basado en la cepa de genotipo W30311.  Los carriles 3 y 4 

contienen las proteínas totales (intracelulares y extracelulares) y sólo las proteínas 

intracelulares, respectivamente, del transformante tfiNEG que incluye el plásmido 

pSintGST.  Se puede observar que el carril 3 muestra ligeramente mayor contenido de 

GST que el carril 4, como era de esperar ya que incluye la suma de proteínas totales. 

Finalmente, el carril 5 contiene sólo proteína extracelular.  

 

Figura 2.  Análisis de los niveles de producción y secreción de GST usando el 
plásmido pSintGST en la cepa tfiNEG.  El panel superior muestra a las proteínas teñidas 
en la membrana de nitrocelulosa, antes de proceder al tratamiento con los 
anticuerpos.  El carril en el extremo derecho incluyó al marcador de tamaño de 
proteínas (Novex Sharp Pre-Stained Protein Standards, Invitrogen).  El panel inferior 
muestra un resultado representativo del ensayo de Western blot con el anticuerpo 
anti-GST.  El control positivo corresponde a una cepa que produce exclusivamente la 
forma intracelular de GST y por tanto, la fracción extracelular (línea 2) no presenta a 
ninguna banda.  Asimismo, se puede verificar la presencia de versiones de mayor 
tamaño de GST solo en las fracciones total e intracelular (líneas 3 y 4).  La línea 5 
presenta solo una banda de 26 kDa que corresponde a la forma escindida de GST, sin 
el péptido señal sintético. 
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De la misma forma se evaluó la secreción utilizando el plásmido pAlfaGST en tfiNEG.  En 

la figura 3, de izquierda a derecha, los carriles 1 y 2 contienen las proteínas intracelulares 

y extracelulares del control positivo (W303), respectivamente.  La disposición de las 

muestras y su presentación es similar a la aplicada a los ensayos mostrados en la figura 

2.  En ambos casos, se pudo demostrar que en las fracciones totales e intracelulares se 

evidenciaban varias bandas que eran reconocidas por el anticuerpo anti-GST, incluyendo 

a la del tamaño esperado de 26 kDa.  Como era esperado, además, por las características 

de los péptidos señal, se encontraron bandas de mayor tamaño correspondiente al 

precursor PS-alfa-GST (figura 3 carriles 3 y 4) que a los encontrados para el precursor 

PS-sintético-GST (figura 2 carriles 3 y 4).  Sin embargo, en ambos casos, la proteína 

encontrada en la fracción extracelular correspondía casi exclusivamente a la proteína de 

26 kDa, con el tamaño esperado después de la escisión del respectivo péptido señal.  

Para poder hacer una comparación de los resultados entre los diferentes transformantes, 

se corrieron las muestras correspondientes a los transformantes que incluyen los 

plásmidos pAlfaGST, pSintGST y pAlfa/pSint (controles negativos), en un mismo gel. 

En los paneles A y B de la figura 4, de izquierda a derecha, los carriles 1 y 2 contienen 

 

Figura 3.  Análisis de los niveles de producción y secreción de GST usando el 
plásmido pAlfaGST en la cepa tfiNEG.  El panel superior muestra a las proteínas 
teñidas en la membrana de nitrocelulosa, antes de proceder al tratamiento con 
los anticuerpos.  El carril en el extremo derecho incluyó al marcador de tamaño 
de proteínas (Novex Sharp Pre-Stained Protein Standards, Invitrogen).  El panel 
inferior muestra un resultado representativo del ensayo de Western blot con el 
anticuerpo anti-GST.  El control positivo corresponde a una cepa que produce 
exclusivamente la forma intracelular de GST y por tanto, la fracción extracelular 
(línea 2) no presenta a ninguna banda.  Asimismo, se puede verificar la presencia 
de versiones de mayor tamaño de GST solo en las fracciones total e intracelular 
(líneas 3 y 4).  La línea 5 presenta solo una banda de 26 kDa que corresponde a la 
forma escindida de GST, sin el péptido señal alfa. 
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las proteínas intracelulares y extracelulares del control positivo (W303), respectivamente.  

Se observa claramente la banda esperada sólo en el carril 1, debido a que, para este 

control, se espera un contenido netamente intracelular.  Los carriles 3 y 4 contienen las 

proteínas totales (intracelulares y extracelulares) y sólo las proteínas intracelulares, 

respectivamente, del transformante que incluye el plásmido pSintGST.  El carril 5 

contiene las proteínas intracelulares del transformante con pAlfaGST, y el carril 6 

contiene las proteínas totales del transformante con el plásmido vacío pSint que, como 

era de esperarse, no evidencia expresión de GST.   

En los paneles C y D de la figura 4 de izquierda a derecha, los carriles 1 y 2 contienen las 

proteínas intracelulares y extracelulares del control positivo (W303), respectivamente.  

Los carriles 3 y 4 contienen las proteínas totales (intracelulares y extracelulares) y sólo 

las proteínas intracelulares del transformante con pAlfaGST, respectivamente.  El carril 

5 contiene las proteínas intracelulares del transformante con pSintGST.  Finalmente, el 

carril 6 contiene las proteínas totales del transformante con pAlfa que no evidencia 

expresión de GST.  Estos resultados confirman los diferentes tamaños de las proteínas de 

fusión (PS-alfa-GST y PS-sintético-GST), además de la especificidad del anticuerpo anti-

GST usado, evidenciado por la ausencia de bandas en los controles. 

 

  

 

Figura 4.  Resultados de los ensayos de Western Blot para el análisis de los niveles de 
producción y secreción de GST usando los plásmidos pAlfaGST y pSintGST en la cepa 
tfiNEG. El marcador de tamaño de proteínas empleado fue PageRuler Plus Prestained 
Protein Ladder (Fermentas). A. y C. Tinción de las proteínas transferidas en la 
membrana de nitrocelulosa. B. y D. Resultados representativos de los ensayos de 
Western blot con el anticuerpo Anti-GST. 
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CONCLUSIONES 

Los ensayos de electroforesis y Western blot realizados demostraron que es posible lograr 

la secreción de la proteína glutatión S-transferasa (GST) usando tanto el péptido señal 

derivado del factor de apareamiento alfa (PS-alfa) como el péptido señal denotado como 

“sintético” (PS-sintético, derivado de las secuencias Yps1/Yap3/TA57).  Ambos péptidos 

señal mostraron similares eficiencias de secreción.  

Asimismo, los ensayos mostraron que la presencia de los PS-alfa y PS-sintético generan 

proteínas precursoras GST de diferentes tamaños durante su tráfico a través de la vía 

secretora, pero solo la forma procesada del tamaño esperado es la que logra ser secretada.    
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¿ES ESTO UN BITTI? EVALUACIÓN QUÍMICA DE LOS 

PIGMENTOS PRESENTES EN “EL SEÑOR DE LA 

CAÍDA” 
Jhonatan Arízaga Torres*a, Patricia Gonzales Gila, Nancy Junchaya Rojasb 

RESUMEN 

Bernardo Bitti es una de las figuras más resaltantes en la historia de la pintura virreinal 

peruana; sin embargo, se cuenta con escasos estudios centrados en la caracterización 

técnica de su obra.  En la iglesia de San Pedro de Lima se encuentran tres lienzos 

atribuidos a Bitti, además de una tabla policromada titulada “El Señor de la Caída”, que 

podría pertenecer al mismo autor y que es el objeto de esta investigación.  El estudio se 

centró en el análisis químico de los pigmentos que fueron utilizados en la policromía, 

mediante espectroscopía de fluorescencia de rayos X portátil, microscopía óptica, 

microespectroscopía Raman y microscopía electrónica de barrido, con el fin de evaluar si 

pudiera pertenecer a la época de Bitti.  Si bien se detectaron algunos pigmentos modernos, 

estos parecen provenir de intervenciones posteriores. Los pigmentos identificados como 

propios de la pintura en el curso de esta investigación fueron blanco de plomo, azurita (en 

algunos tonos azules), bermellón (rojos y encarnaciones), amarillo de plomo y estaño, y 

yeso (capa de preparación). Además, sobre la base de los resultados obtenidos se postula 

el posible uso de ocres y tierras en los tonos marrones, así como de una laca orgánica en 

los tonos rosa, aunque esto debe ser confirmado mediante análisis adicionales. Dado que 

todos estos pigmentos concuerdan con la época de Bitti, no se descarta la posibilidad de 

que la obra sea también de este artista. Con esta investigación se busca contribuir a la 

difusión de la técnica material empleada en la pintura virreinal peruana, así como a la 

construcción de una base de datos para los estudios relacionados a Bitti y a otros artistas 

de la época.   

 

Palabras clave: Bitti, pintura virreinal, pigmentos, XRF, Raman, SEM-EDS 

 

IS THIS A BITTI? A CHEMICAL ASSESSMENT OF THE 

PIGMENTS PRESENT IN “EL SEÑOR DE LA CAÍDA” 

ABSTRACT 

Bernardo Bitti is one of the most important figures in the history of Peruvian viceregal 

painting.  However, there are few studies focused on the technical characterization of his 

work.  In the church of San Pedro de Lima, there are three canvas paintings attributed to 

Bitti, as well as a panel painting, with the title “El Señor de la Caída”, which could also 

belong to this author, and which is the object of this investigation. This study was focused 

on the chemical analysis of the pigments that were used in this painting through portable 

X-ray fluorescence spectroscopy, optical microscopy, Raman microspectroscopy, and 
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scanning electron microscopy to evaluate if it could belong to Bitti’s time.  Even though 

some modern pigments were detected, they seem to come from later interventions. The 

pigments that were identified as belonging to the painting during this investigation were 

lead white, azurite (in some blue tones), vermilion (reds and flesh tones), lead-tin yellow 

and gypsum (ground layer). Additionally, based on the obtained results, it is proposed 

that ochres and earths may have been used in the brown tones and a red lake in the pink 

ones, but this must be confirmed by further analyses.  Since all these pigments are in 

agreement with what was used in Bitti’s time, we cannot rule out the possibility that “El 

Señor de la Caída” may have also been painted by this artist. With this investigation we 

seek to contribute to the dissemination of the material technique used in Peruvian 

viceregal painting, as well as to the construction of a database for studies related to Bitti 

and other artists of his time.   

 

Key words: Bitti, viceregal painting, pigments, XRF, Raman, SEM-EDS 

 

INTRODUCCIÓN 

El análisis científico de obras de arte ha ido recibiendo cada más atención en los últimos 

años.  El estudio técnico de la obra de un pintor permite lograr una mejor comprensión 

del desarrollo de la pintura en la época en la que el artista la produjo. Adicionalmente, 

esta información es muy importante para llevar a cabo procesos de restauración con una 

base científica sólida. Por ejemplo, la detección de zonas que han sido objeto de 

restauraciones anteriores puede ser crucial al momento de tomar decisiones sobre la 

remoción de algunas capas de barniz o pintura y, además, la identificación de un pigmento 

propenso a degradación puede contribuir a tomar las medidas necesarias para evitar un 

mayor deterioro o alteración1-3.  Por último, la caracterización química de una obra 

pictórica puede permitir situarla en el tiempo de acuerdo con los materiales que se 

identifiquen en ella e, incluso, contribuir a reforzar o refutar una atribución de autoría, si 

se conoce ya de manera previa la paleta del pintor4, 5. 

La identificación de los materiales utilizados por un artista es una labor bastante 

complicada.  Una pintura constituye una mezcla compleja de compuestos, por lo que es 

necesario utilizar una serie de técnicas complementarias entre sí para lograr una adecuada 

caracterización del objeto en estudio6, 7. Adicionalmente, cuando se trata de un objeto de 

patrimonio cultural, el acceso a muestras para realizar los análisis suele ser limitado y, en 

ocasiones, imposible.  Esto se debe tanto al alto valor cultural (y económico) de las piezas 

como a su estado de conservación.  Por ello, se debe recurrir a técnicas no destructivas y, 

cuando es posible, a algunas técnicas de carácter microdestructivo8.  

Una de las primeras técnicas a las que se recurre en el análisis químico de los pigmentos 

presentes en una pintura es la espectroscopía de fluorescencia de rayos X (XRF). Esta 

permite realizar una evaluación preliminar y relativamente rápida de los elementos 

presentes en un objeto y, además, en su versión portátil, evita tener que trasladar el objeto 

a un laboratorio para su análisis9.  Normalmente, los estudios por XRF se complementan 

luego con una exploración mediante otras técnicas analíticas.  Sin embargo, en ocasiones, 
por las dimensiones de las obras en estudio, su ubicación o la imposibilidad de tomar 

muestras, los investigadores pueden estar limitados al uso de la XRF.  Aunque en estas 

condiciones, no se obtiene una información completa, se han publicado algunos estudios 

utilizando la XRF como única técnica para la evaluación química de una pintura1, 10,11.   
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Uno de los principales problemas que se enfrenta cuando se realiza el análisis por XRF 

de una pintura es la estratigrafía de la obra. Esta técnica no permite establecer si las 

señales obtenidas pertenecen a elementos que se encuentran en la capa superior de la 

pintura o en una capa más interna.  En algunos casos, la atenuación de la radiación por 

parte de los materiales que se encuentran en las capas externas incluso puede resultar en 

que no se detecten los elementos de las capas más internas. Adicionalmente, si bien la 

XRF proporciona información muy valiosa, se trata de una técnica de análisis elemental 

y no molecular, por lo que no es capaz de informar acerca de los compuestos presentes 

en la pintura sino solo de los elementos que los componen12.  

Una técnica que sí permite obtener información que lleve a la identificación de 

compuestos es la microespectroscopía Raman13, la cual ha demostrado ser de gran ayuda 

en la caracterización de los materiales utilizados en pintura, tanto para los pigmentos 

inorgánicos como para algunos componentes orgánicos13, 14. Esta técnica puede ser 

utilizada de manera no destructiva (e incluso existe en una versión portátil) y también en 

forma microdestructiva, para lo cual se toman micromuestras de la obra.   

Si bien la microespectroscopía Raman tiene una alta resolución espacial y también provee 

buena especificidad molecular, muchas veces es difícil obtener señales utilizables cuando 

las muestras tienen un contenido considerable de materia orgánica13.  Por ejemplo, la 

presencia de colorantes orgánicos y de aglutinantes puede resultar en una fluorescencia 

muy alta que encubre por completo las señales que hubiesen podido llevar a la 

identificación de los compuestos de interés13.   

Si se dispone de una micromuestra, se puede llevar a cabo el montaje en una resina, de 

modo que se acceda a un análisis en sección transversal, tanto por microespectroscopía 

Raman como por microscopía óptica, y, de esta manera, se pueda obtener información 

sobre la estratigrafía de la muestra de pintura tomada14.  Las resinas más utilizadas 

actualmente para el montaje de las muestras son las de poliéster y las epóxicas, ya que 

combinan las características deseadas para estos propósitos, como son el color, la rapidez 

de curado, la temperatura de curado y la eficiencia de encapsulamiento de la muestra15. 

El análisis estratigráfico puede ser complementado, con la microscopía electrónica de 

barrido (SEM), la cual permite el estudio de la topografía de la muestra y, si se acopla 

con un detector de energía dispersiva (SEM-EDS), se puede obtener información acerca 

de los elementos que constituyen cada capa5, 14.  Al realizar este tipo de análisis es posible 

que se presenten efectos de carga por la baja conductividad de la muestra y, sobre todo, 

de la resina.  El recubrimiento de la muestra con un material conductor puede reducir este 

problema, pero esto no siempre es posible en materiales de patrimonio cultural ya que se 

debe realizar análisis con múltiples técnicas sobre una sola micromuestra16 Por ello, se 

recurre a mediciones a bajo vacío o al recubrimiento de la resina con pintura de carbón 

para reducir, en la medida de lo posible, los efectos de carga16. 

La información química que se puede obtener de una pintura es en extremo valiosa, pero 

cobra sentido solo cuando se interpreta bajo una mirada interdisciplinaria. El presente 

trabajo se realizó en el curso de un proyecto destinado al estudio de las obras de Bernardo 

Bitti que se encuentran en la iglesia de San Pedro de Lima (Cercado de Lima).  El objetivo 

del proyecto era complementar la información que se tiene sobre estas obras sumando la 

caracterización química a la información estilística e histórica de la que se dispone. 

Bernardo Luis Demócrito Bitti (1548-1610), hermano jesuita, llegó a Lima en 1575 y, 

desde ese momento hasta su muerte, se dedicó íntegramente a crear obras pictóricas y 

escultóricas para las iglesias de la Compañía de Jesús en el Virreinato del Perú17, 18. La 

importancia de Bitti radica tanto en la gran calidad artística y en la belleza de sus obras, 
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como en la participación que estas tuvieron para la propagación de la fe católica en 

América del Sur, lo que se conoce como la evangelización por medio de la imagen19,20. 

En la iglesia de San Pedro de Lima se encuentran tres pinturas de gran formato atribuidas 

a Bitti: “La Coronación de la Virgen21 y “La Candelaria”19, de marcada tendencia 

manierista, y “Nuestra Señora de la O”, obra posterior, que muestra una evolución hacia 

el naturalismo18. Si bien Bitti nunca firmó sus obras, su estilo, con figuras alargadas y 

estilizadas, de poses sofisticadas y poco naturales, permite a los expertos atribuir 

potenciales autorías.  

La información que se tiene de los materiales empleados por Bitti es muy escasa. Se han 

realizado algunas investigaciones de los materiales y técnicas empleados en la pintura 

colonial sudamericana, pero la mayoría se enfoca en las escuelas andinas (Cusco y 

Bolivia) de los años posteriores a Bitti22,23. Los estudios centrados en la época de Bitti 

han explorado, más bien, la figura de Angelino Medoro24,25. En el curso de estos últimos 

estudios, fue analizada también una obra atribuida a Bitti (un retrato que pertenece a la 

Universidad Nacional Mayor de San Marcos), pero no se brindaron detalles acerca de los 

materiales encontrados en esa pintura 24. En la Tabla 1, se presenta un resumen de los 

pigmentos que han sido reportados en pinturas, tanto europeas como sudamericanas, que 

pertenecen a la época de Bitti, incluyendo la composición química de los mismos. 

 

Tabla 1. Pigmentos utilizados en pintura en Europa y América (siglo XVI)24, 26. 
Color Pigmento Elemento 

representativo 

Composición química  

Blanco Blanco de plomo 

(albayalde) 

Pb Pb(CO3)2(OH)2 

 

 

Rojo 

Rojo de plomo 

(minio) 

Pb Pb3O4 

Bermellón  Hg, S HgS 

Ocre rojo Fe, Si, Al, K Arcilla y Fe2O3 

Laca roja C Colorantes obtenidos a partir de cochinilla y rubia 

 

Amarillo 

Amarillo de plomo y 

estaño  

Pb, Sn Pb2SnO4 (Tipo I) o Pb(Sn,Si)O3 (Tipo II) 

Ocre amarillo Fe (Si, Al, K) Arcilla y FeO(OH) 

Oropimente As, S As2S3 

 
 

Verde 

Malaquita Cu 2CuCO3.Cu(OH)2 

Tierra verde Fe, Mg, Al, Si Arcilla, K[(Al,Fe3+),(Fe2+,Mg)](AlSi3,Si4)O10(OH)2 

Verdigris Cu Cu(OH)2·(CH3COO)2·5H2O 

Resinato de cobre Cu Cu(C19H29COO)2 

 
Azul 

Azurita Cu Cu3(CO3)2(OH)2 

Esmalte Co, Si, K SiO2(65%) + K2O (15%) + Al2O3 (5%) + CoO (10%) 

Vivianita Fe, P (Fe2+)3(PO4)2·8H2O 

Índigo C Colorante orgánico vegetal, C16H10N2O2 

Negro Carbón vegetal C C y cenizas 

Negro de huesos Ca, P Ca3(PO4)2 + CaCO3 +C 

 

Los dos únicos reportes que se han podido hallar en la bibliografía de análisis químico de 

obras de Bernardo Bitti son aquellos que corresponden a “La oración en el huerto”27 y a 

la “Madona del pajarito”28.  Estos estudios, sin embargo, datan de hace más de 20 años y 

no fueron realizados con las técnicas analíticas más robustas con las que se cuenta 

actualmente. 

La iglesia de San Pedro de Lima posee una obra cuya autoría está en discusión pero que, 

por algunos elementos de su composición, podría pertenecer a Bitti.  “El Señor de la 

Caída” (Figura 1), es una pintura sobre tabla (madera, 152,5 x 117 cm) de autor 

desconocido. No se tiene documentación acerca de su origen ni de las posibles 
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intervenciones que haya podido sufrir esta obra a lo largo de los años.  No todos los 

personajes de esta obra tienen características similares en cuanto a la técnica empleada, 

por lo que existe la posibilidad de una intervención con múltiples artistas para la 

elaboración de este cuadro.  El tema iconográfico de la pintura se basa en la obra “Caída 

en el camino del Calvario” de Rafael Sanzio29. Al comparar la composición de ambas 

obras, se puede observar el recorte de los personajes de la margen izquierda en el cuadro 

del "Señor de la Caída", por lo que surge la hipótesis de este haya sido, en realidad, una 

pintura de mayor formato, que fue cortada en algún momento de su historia. 

 

 
 

Figura 1. “El Señor de la Caída”. Colección Compañía de Jesús, Comunidad de San Pedro. 

 

Según Ricardo Estabridis, historiador del arte peruano y estudioso de nuestro arte 

virreinal, en la Carta Anua de 1589 se menciona que en la iglesia de San Pedro de Lima 

se hallaba una colección de 26 tablas que representaban los misterios de la vida de Cristo 

y que rodeaban el interior del templo20. Ninguna de estas tablas parece haber llegado a 

nuestros días. Sin embargo, el historiador resalta la existencia de una tabla (“Cristo 

camino al Calvario se encuentra con su madre”) que en ese momento se encontraba en 

proceso de restauración en los talleres de la iglesia, y sugiere que podría tratarse de una 

de las 26 obras antes mencionadas20. “Cristo camino al Calvario se encuentra con su 

madre” es, justamente, la obra objeto de este estudio y se encuentra actualmente registrada 

con el título de “El Señor de la Caída”. 

En la presente investigación, se llevó a cabo el análisis de los pigmentos utilizados en “El 

Señor de la Caída”, para evaluar la posibilidad de que esta obra date efectivamente de la 

época de Bitti y, de ser posible, contribuir a reforzar o refutar la atribución de autoría a 

este pintor. Con este artículo se busca incrementar el conocimiento que se tiene sobre las 

obras atribuidas a la época de Bitti, desde el punto de vista químico y contribuir a un flujo 

de información que es muy necesario para establecer comparaciones entre los artistas de 

este importante período en la historia de la pintura virreinal.  
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PARTE EXPERIMENTAL 

Análisis por espectroscopía de fluorescencia de rayos X (XRF) 

Se utilizó un analizador portátil de fluorescencia de rayos X Bruker Tracer III-SD, sin 

filtros, y montado sobre un trípode, para el análisis in situ de la obra. La pintura estuvo 

soportada por una pared para el análisis y se comprobó que no hubiese interferencias de 

dicha superficie). El analizador fue posicionado a una distancia de 1 mm de la zona en 

estudio. El análisis fue realizado utilizando el software S1PXRF, propio del equipo. El 

tiempo de análisis fue de 30 segundos, con un voltaje de 40 kV y una corriente de           

10,3 μA. Los espectros fueron procesados con el software Spectra Artax 7.4.0.0. El 

análisis se realizó en dos etapas: una etapa inicial de exploración que consistió en el 

análisis de 23 zonas de la obra (Figura 2, izquierda, A a W) y una evaluación posterior 

más detallada de 96 zonas adicionales (Figura 2, izquierda 1 a 96). 

 

 
Figura 2. Zonas analizadas de “El Señor de la Caída. Izquierda: analizadas por XRF. Las letras 

mayúsculas indican los puntos evaluados en la primera etapa de análisis, mientras que los números 

indican la segunda etapa de análisis. Derecha: zonas de extracción de micromuestras. 

 

Toma de micromuestras 

Partiendo de los resultados de los análisis realizados por XRF, se procedió a la toma de 

muestras (Figura 2, derecha). Para esto, se utilizó un bisturí de hoja de punta, con el cual 

se realizó un corte triangular y profundo, procurando tomar todas las capas de pintura en 

cada muestra.  

 

Montaje de micromuestras en resina 

Las muestras fueron montadas en mini cubos de 1 x 1 x 1 cm con una resina epóxica de 

dos componentes de la marca Leco.  Se dejó curar la resina por lo menos un día, luego de 
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lo cual se procedió a cortar los cubos de resina con una sierra de joyero hasta el punto 

donde se encontraba la muestra y a pulir la superficie de corte con paños de pulido grueso 

y fino (grados 120 a 12000) Micro Mesh para exponer la sección transversal 4,15.  

 

Análisis de micromuestras mediante microscopía óptica  

Se utilizó un microscopio Zeiss Axio Imager.M2m con fuentes de excitación de luz 

visible, 365 nm, 405 nm y 485 nm. Se tomaron fotografías con objetivos de 5, 10X, 20X, 

and 50X y un ocular de 10X.  Las imágenes fueron tomadas con la cámara digital Zeiss 

AxioCam HRc digital camera en conjunto con el software Zeiss AxioVision. 

 

Análisis de micromuestras mediante microespectroscopía Raman 

Se utilizó un espectroscopio Raman de sobremesa con microscopio confocal Renishaw 

inVia, con una fuente de excitación de 785 nm. Los espectros se obtuvieron con un tiempo 

de acumulación de 20 segundos, variando el número de repeticiones y la potencia del 

láser (esta última, cerca de 0,3 mW para evitar la degradación térmica de las muestras3).  

Los espectros obtenidos fueron procesados con el programa Horiba LabSpec 5 y 

comparados con los espectros disponibles en dos bases de datos gratuitas en internet:  

Cultural Heritage Science Open Source (https://chsopensource.org/download/8102/) y 

University College London (http://www.chem.ucl.ac.uk/resources/raman/). 

 

Análisis de micromuestras mediante SEM-EDS 

Se redujo el grosor de la resina que soportaba a la muestra a 1-2 mm. La resina fue 

montada en un soporte de aluminio utilizando cinta adhesiva de carbono de doble lado, y 

luego se recubrió la resina con pintura de carbono, dejando expuesta solo la zona de la 

muestra. Se realizó el análisis utilizando un SEM Zeiss EVO MA15 con una fuente LaB6 

a un voltaje de 20 kV para el haz de electrones. Se ajustó la distancia de trabajo a 11 mm. 

El análisis de EDS fue realizado con un detector Bruker Nano X-flash® 6│30 y el 

software Quantax 200/Esprit 1.9. 
 

RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

La obra en estudio, “El Señor de la Caída”, fue analizada mediante diversas técnicas 

microscópicas y espectroscópicas para identificar los pigmentos que la constituyen y, 

luego, realizar una interpretación de estos resultados en el contexto histórico en el que 

podría haberse creado esta obra.   

La primera técnica que se utilizó fue la XRF ya que, por ser de carácter no destructivo, 

permite una evaluación general de las diversas zonas de la obra.  El análisis de una pintura 

por XRF puede ser realizado utilizando diversas condiciones de voltaje, corriente y 

tiempo, con o sin filtros y con o sin aplicación de vacío12.  En este caso, dado que se 

estaba realizando un análisis exploratorio, se trabajó sin filtros y con el voltaje máximo 

que permite el equipo (40 kV).  Dadas las dimensiones de la obra, el tiempo de análisis 

se ajustó a 30 segundos para permitir el estudio de una mayor cantidad de zonas en un 

tiempo razonable. Un incremento en el tiempo de análisis a 60 segundos no mejoró las 
señales en una proporción que justificase el tiempo invertido. Si bien la detección de los 

elementos más ligeros, como el aluminio, el silicio y el fósforo, se hace difícil en estas 
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condiciones de trabajo, la ausencia de señales de otros elementos en una zona determinada 

de la pintura es ya información en sí misma que puede guiar la siguiente etapa de análisis. 

En algunos casos, el análisis por XRF de las encarnaciones (rostros, manos) mostraron la 

presencia de bario y titanio (Tabla 2), elementos que no corresponden a ningún pigmento 

utilizado durante el siglo XVI.  Esto sugiere que estas zonas han sufrido repintes, 

probablemente con blanco de bario (utilizado desde el siglo XIX) y blanco de titanio 

(disponible desde 1921)26.  También se detectó cromo, cadmio y selenio en otras zonas 

de la pintura (Tabla 2).  Estos elementos estarían indicando intervenciones posteriores a 

Bitti, dado que corresponden a pigmentos que se comenzaron a utilizar a partir del siglo 

XIX26.  Estos resultados fueron considerados al momento de seleccionar luego las zonas 

para toma de muestras, de modo que se evitasen áreas con repintes. 

 

Tabla 2. Zonas con potenciales intervenciones posteriores a la época de Bitti. 
Zona de 

análisis 

Elementos detectados Pigmentos propuestos 

16 Cd, Se Rojo de cadmio 

17 Cr, Ti 
Amarillo de cromo, verde de cromo, verde Viridiana, blanco de 

titanio 

12 Cd Amarillo de cadmio 

27 Ti Blanco de titanio 

34 Ti Blanco de titanio 

35 Ti Blanco de titanio 

36 Ti Blanco de titanio 

45 Cr, Sr Amarillo de estroncio 

46 Ti Blanco de titanio 

47 Cr Amarillo de cromo, verde de cromo 

64 Ti Blanco de titanio 

87 Cr, Ti Anaranjado de cromo, amarillo de cromo, blanco de titanio 

88 Ti, Ba Blanco de titanio, blanco de bario 

93 Cr Amarillo de cromo, verde de cromo, verde viridiana 

94 Cr, Cd Amarillo de cadmio, verde de cromo 

95 Cr, Ti, Ba verde de cromo, verde viridiana, blanco de titanio, blanco de bario 
 

 

Si bien se encontraron pigmentos que no corresponden al siglo XVI, estos parecerían ser 

adiciones y no así los materiales originales de la obra. Las claras señales de plomo 

obtenidas en la totalidad de la tabla mediante el análisis por XRF (Figura 3) sugieren el 

uso de blanco de plomo tanto en las zonas blancas como en zonas en las que se habría 

utilizado para matizar los tonos de otros pigmentos. También fue recurrente la detección 

de mercurio en las encarnaciones y en algunas zonas de color rojo, lo cual es indicativo 

del uso de bermellón (Figura 3A).  Ambos pigmentos fueron ampliamente utilizados 

durante la época virreinal. 

El análisis por XRF de la túnica de Cristo (de tono rosado) y de la vestimenta rojiza de 

uno de los tres personajes presentes en la zona superior derecha de la obra mostró una 

ausencia total de mercurio (Figura 3A).  Tampoco se detectó una cantidad apreciable de 

hierro ni una señal más intensa de plomo que pudiesen apuntar al uso de ocres o de rojo 

de plomo, respectivamente (Figura 3A).  Esto podría indicar el uso de colorantes de 

naturaleza orgánica en estas zonas, como se discute más adelante. Las zonas verdes y 

azules mostraron la presencia de cobre, aunque esta señal fue mínima en el manto de 

Virgen (Figura 3B). Finalmente, en los tonos amarillos se detectó estaño, lo cual sugiere 

el uso de amarillo de plomo y estaño, y el análisis de las zonas marrones mostró la 

presencia de hierro, calcio y, en ocasiones, potasio, lo que es indicativo del uso de ocres 

o tierras (Figura 3C). 
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Figura 3. Espectros de XRF de algunos puntos representativos de la obra. A. Rosados y rojos. B. 

Azules y verdes. C. Amarillos, verdes y marrones. La codificación de los puntos de análisis corresponde a 

la que se muestra en la Figura 2. En A y B se ha incluido una zona de color blanco como referencia. 

 

Luego de este primer análisis por XRF, se procedió a tomar micromuestras de las 16 

zonas indicadas en la Figura 2 (derecha).  Estas fueron evaluadas mediante microscopía 

óptica, microespectroscopía Raman y, tres de ellas, por SEM-EDS. 

El análisis de la estratigrafía de las muestras obtenidas de la obra evidencia una ejecución 

relativamente sencilla por parte del artista (Figura 4). En la mayoría de las muestras (ver 

como referencia la muestra M2 en la Figura 4) se observó una base de preparación, 

seguida por una delgada capa de imprimación de unos 10 a 15 μm y, luego, una sola capa 

de pintura.  En cuatro muestras (Figura 4, M3, M4, M7 y M9) se observó esta misma 
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composición, pero con dos capas pictóricas. La capa de imprimación es semi translúcida 

y de color pardo, tal como se puede apreciar para todas las muestras en la Figura 4. Esto 

se ha observado en obras anteriores a la época de Bitti, por ejemplo, en la obra de Tiziano 

y en el famoso altar de Ghent30, 31. 

 

 
Figura 4: Análisis por microscopía óptica de las muestras extraídas de “El Señor de la Caída”. Las 

muestras fueron montadas en resina y se observan en sección transversal bajo luz visible y un aumento de 

200X. La escala que se observa es de 50 μm.  Se ha omitido la muestra M10 ya que la fotografía era 

menos clara, por el tamaño y forma de la muestra. 

 

Para evaluar con más detalle la composición de la capa de imprimación, se procedió a 

realizar un análisis por SEM-EDS de tres muestras.  En la Figura 5, se presentan los 

resultados del análisis de la muestra M6 por microscopía óptica y por SEM-EDS.  Se 

puede ver claramente la capa de imprimación tanto bajo luz visible (5A) como bajo luz 

ultravioleta (5B) y, por las características observadas por microscopía óptica, 

probablemente se trate de una capa oleosa. El color podría deberse al uso de tierras o 

arcillas, como sugiere la presencia de silicio, aluminio, hierro y potasio detectada por 

SEM-EDS (Figura 5C, 5D, 5E, 5F, respectivamente).   
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Figura 5: Análisis por microscopía óptica y mapeo elemental por SEM-EDS de la muestra M6. A: 

Microfotografía de la muestra bajo luz visible, como referencia. B: Detalle de la sección transversal de la 

muestra vista bajo luz UV (405 nm). C-H: Mapeo elemental de la zona señalada en A con un rectángulo 

rojo (se muestra la ubicación del elemento indicado en cada sub-imagen). 

 

La predominancia de calcio en la capa de preparación (Figura 5G) apunta al uso de yeso 

en la misma. El análisis de la capa pictórica mostró claramente el uso de un pigmento de 

plomo (Figura 5H), tal como lo sugería el análisis por XRF.  La evaluación de las 16 

muestras por microespectroscopía Raman permitió confirmar la presencia de yeso y de 

blanco de plomo en la capa de preparación y en la capa pictórica, respectivamente, en 

todas ellas (Tabla 3). 

En la Tabla 3, se muestra un resumen de los resultados obtenidos en las 16 muestras por 

microespectroscopía Raman.  Este análisis permitió confirmar la presencia bermellón en 

las encarnaciones y en algunas zonas rojas, así como de amarillo de plomo y estaño en 

las zonas amarillas. 
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Tabla 3. Pigmentos encontrados en el análisis por microespectroscopía Raman de las 

muestras tomadas “El Señor de la Caída”. 
Muestra Color Capa de 

preparación 

Capa pictórica 

Yeso 
Blanco de 

plomo 

Amarillo de 

plomo y estaño 

Bermellón Azurita 

M1 Verde X X   X 

M2 Verde X X   X 

M3 Rojo X X  X  

M4 Rosado X X X X  

M5 Azul/gris X X    

M6 Encarnación X X X X  

M7 Marrón rojizo X X    

M8 Encarnación X X  X  

M9 Amarillo X X X X  

M10 Encarnación X X  X  

M11 Verde/Azul X X   X 

M12 Rosado X X    

M13 Rosado pálido X X    

M14 Amarillo X X X   

M15 Encarnación X X  X  

M16 Azul X X   X 

 

Con esta técnica no se pudieron identificar algunos pigmentos de color rosado/rojizo, 

como aquellos utilizados para la túnica de Cristo y la vestimenta de otros personajes.  La 

ausencia de señales características de los pigmentos rojos de origen mineral en el análisis 

por XRF, mencionado anteriormente, y la alta fluorescencia y ausencia de señales 

definidas en el análisis por microespectroscopía Raman en las muestras tomadas de estas 

zonas apoya la idea del uso de lacas orgánicas para lograr los tonos observados. Un 

análisis preliminar por espectrometría de masas con desorción/ionización láser asistida 

por matriz (MALDI-MS) de la muestra M1232 (resultados no mostrados en este 

manuscrito) sugeriría que se trata de una laca de origen animal (cochinilla o kermes), pero 

esto debe ser estudiado con más detalle para poder dar una identificación más sólida.  

Si bien el color azul del cielo pudo ser atribuido a la presencia de azurita, no fue posible 

determinar el pigmento utilizado en el manto de Virgen (muestra M5), el cual había dado 

señales muy bajas de cobre en el análisis preliminar por XRF.  Esto podría deberse a que 

el pigmento esté en menor proporción y a que no logró tomarse una muestra que lo 

contuviese en cantidades suficientes para permitir el análisis, pero no se puede descartar 

que se haya utilizado algún otro pigmento más difícil de detectar por estas técnicas, sobre 

todo cuando se encuentran en baja concentración, como son el índigo o la lazulita.  Si 

bien este último pigmento no ha sido reportado en pinturas al óleo en la época virreinal, 

sí hay indicios de su uso, muy posiblemente en forma de mineral no refinado, en pintura 

de paredes de edificaciones virreinales24.  Se descartó la posibilidad de que se tratase de 

esmalte dado que no se detectaron señales de cobalto en el análisis por XRF. 

Un detalle interesante es la ausencia de pigmentos verdes en las muestras que parecían 

tener un color verdoso.  Al parecer, el color se debe a una capa oscurecida de barniz 

aplicada sobre una capa pictórica de color azul.  La muestra M1 es justamente uno de 
estos casos y en ella se ha identificado claramente el uso de blanco de plomo y azurita en 

la capa pictórica (Figura 6).  También se pudieron observar algunas partículas de color 

amarillo claro, pero estas no pudieron ser identificadas.  
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Figura 6: Análisis por microespectroscopía Raman de la muestra M1. En la fotografía se muestran 

los cinco puntos analizados y se incluyen los espectros obtenidos para estos cinco puntos, así como los 

espectros de referencia de blanco de plomo, azurita y yeso. Láser de excitación: 785 nm. 

 

CONCLUSIONES 

Mediante el análisis no destructivo y microdestructivo de la obra “El Señor de la Caída”, 

utilizando técnicas microscópicas y espectroscópicas, se ha podido identificar una buena 

parte de los pigmentos encontrados en esta pintura.   En líneas generales, se ha observado 

el uso extensivo de blanco de plomo, azurita, bermellón y amarillo de plomo y estaño en 

las capas pictóricas y de yeso en la capa de preparación. Se propone, además, el potencial 

uso de tierras u ocres en los tonos marrones y de una laca orgánica en los tonos rosados, 

aunque esto debe confirmarse mediante otros métodos. Además, se observó el uso de una 
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delgada capa de imprimación de color pardo, práctica que se ha reportado en otras 

pinturas sobre tabla tanto anteriores a Bitti como de la época de este artista. 

Con excepción de las zonas que parecen haber sufrido intervenciones posteriores, los 

materiales encontrados en la obra son consistentes con aquellos que se reportan para otras 

obras del siglo XVI, por lo que no se descarta la posibilidad de que “El Señor de la Caída” 

pertenezca a este período.  Por supuesto, no se puede afirmar solo a partir de este estudio 

que esta obra sea parte de la serie de 26 tablas mencionadas por Estabridis20.  Se hace 

necesario investigar otras obras de Bitti a nivel químico para poder establecer 

comparaciones que permitan ahondar nuestro conocimiento acerca de este artista y 

determinar si es posible encontrar características técnicas y de uso de materiales que lo 

diferencien de sus contemporáneos. Existen cerca de 60 obras atribuidas a Bitti que han 

llegado hasta nuestros días y que se ubican principalmente en diversas ciudades de Perú 

y Bolivia, y una en Argentina18. Los autores se encuentran en el proceso de análisis de 

tres obras atribuidas con mayor seguridad a Bitti, de acuerdo con criterios estilísticos e 

históricos, y que forman parte del patrimonio de la iglesia de San Pedro de Lima. Sin 

embargo, para el caso específico discutido en este artículo, resultaría particularmente 

interesante contar con acceso al análisis estratigráfico de la “Madona del Pajarito” (el 

reporte publicado por Querejazu28 es descriptivo, pero no presenta imágenes de las 

muestras tomadas durante la intervención). Esta obra es también de una pintura sobre 

tabla y constituiría una referencia más cercana para comparar “El Señor de la Caída” que 

los lienzos de Bitti que se encuentran actualmente en estudio en la iglesia de San Pedro 

de Lima.  Dado el número de obras atribuidas a Bitti y su localización, un estudio de su 

trabajo involucra necesariamente una colaboración e intercambio de información entre 

diversos investigadores. Con el presente artículo, los autores buscan justamente contribuir 

a difundir esta información y a hacer que las investigaciones realizadas en torno a este 

artista sean más visibles en nuestro medio. 
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