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RESUMEN

La sericina es una proteina globular parcialmente soluble en agua, que se obtiene luego de un proceso conocido
como desengomado. Estudios indican que ésta puede ser reticulada, copolimerizada, y mezclada con otros mate-
riales para introducir mejoras en ellos, ademas presenta diferentes actividades bioldgicas. Estos factores hacen de
ella un ingrediente valioso para la industria alimentaria, farmacéutica y cosmética. En este trabajo se evaluaron
caracteristicas quimicas y térmicas de la sericina presente en las aguas de desengomado de la seda extraida con
jabén de coco (JC) y bicarbonato de sodio (BS), simulando procedimientos semiindustriales realizados por la
Corporacion para el Desarrollo de la Sericultura del Cauca — CORSEDA (Popayan-Colombia). La precipitacion
de la sericina se lleva a cabo con etanol al 75%. Luego se caracteriza, estableciendo el contenido de proteina por el
método Kjeldahl. Se observa que la sericina extraida tiene un 63,8% de pureza, con presencia de JC y BS, lo cual
se evidencia en los ensayos de espectroscopia infrarroja (IR) y analisis termogravimétrico (TGA). De acuerdo a los
resultados obtenidos, se concluye que la precipitacién con etanol permite recuperar la sericina de las aguas del
desengomado, sin embargo, de acuerdo a las aplicaciones se requieren posteriores tratamientos que incrementen
la pureza de las muestras.
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ABSTRACT

Sericin is a water-soluble globular protein, which surrounds the silk filament (fibroin). Studies have shown that
sericin has biological activities. In addition, it can be crosslinked, copolymerized and mixed with other natural
and artificial polymers, to obtain new materials and improve their properties. These factors make it be a valuable
natural ingredient for food, pharmaceutical and cosmetic industries. By the above, the objective of this study is
to evaluate the chemical and thermal characteristics of sericin obtained after degumming process of silk. The
extraction process (degumming) is performed according to procedures used by Corporacion para el Desarrollo de
la Sericultura del Cauca - CORSEDA, (Popayan-Colombia), who use coconut soap (CS) and sodium bicarbonate
(SB). Sericin is precipitated using 75% ethanol. The result obtain by TGA, FTIR and protein content (Kjeldahl)
(63.8%) show that precipitation with ethanol leaves residues of CS and CB, then more treatments are required to
increases the purity of the samples.
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1. INTRODUCCION

Durante el proceso de obtencion de hilos de seda natural
se generan subproductos tales como la borra, la pupa y
la sericina, los cuales son aprovechados y comercializados
en paises asiaticos donde la cadena productiva de la seda
esta bien consolidada [1,2]. En Colombia se desarrolla esta
actividad a nivel artesanal y semiindustrial, en CORSE-
DA-Cauca, una corporacion que agrupa productores y
artesanos sericultores, quienes realizan los procesos pro-
ductivos requeridos para obtener fibras, hilos y prendas
de seda. Los subproductos generados de esta actividad,
no son aprovechados comercialmente. Por ejemplo, las
pulpas obtenidas luego del proceso de devanado son en-
terradas, y en algunos casos son destinadas al consumo de
los animales domésticos como las gallinas. Por otro lado,
la sericina que resulta del proceso de lavado (desengo-
mado) de los hilos de seda, es descargada en los sistemas
de alcantarillado (~10-15 g/L) [3,4], situacion que lleva a
un problema ambiental debido al incremento de la DBO/
DQO en los efluentes acuosos [2]. En el mundo la produc-
cién de sericina se estima cerca a 50.000 ton cada afio, lo
que corresponde a una produccién de aproximadamente
400.000 ton de capullos secos [2,3].

La sericina constituye entre un 20-30% en peso de la fibra
de seda, su funcion es la cohesion de las estructuras fibri-
lares durante la formacion del capullo [5]. Es una proteina
globular parcialmente soluble en agua, secretada en la re-
giéon media de la glandula sericigena del gusano de seda.
Es altamente hidrofilica y se compone esencialmente por
glicina, serina y acido aspartico [6]. La sericina se clasifica
en A, By C de acuerdo a la solubilidad que presenta, y a
su peso molecular [2,7]. Las sericinas A y B se disuelven
facilmente en agua a temperaturas cercanas a los 60°C,
mientras que la sericina C requiere temperaturas superio-
res a 83°C para solubilizarse. La sericina A, se encuentra
en la capa mas exterior de las fibras de seda, la sericina B
se encuentra en la capa media, y la sericina tipo C se en-
cuentra en la capa interna [8]. La sericina de menor peso
molecular es usada frecuentemente en cosméticos para el
cuidado del cabello y la piel, asi como en medicamentos.
Por otro lado, la sericina de alto peso molecular, es usada
principalmente en materiales biomédicos, biomembranas
funcionales, hidrogeles y en la elaboracion de fibras fun-
cionales [3].

Recientemente se ha demostrado que la sericina resiste
la oxidacidén, es antibacterial, biocompatible, y absorbe y
libera humedad con facilidad. Puede ser reticulada, po-
limerizada y usada en mezclas con diferentes materiales.
Exhibe una gran cantidad de actividades bioldgicas, por
ejemplo, inhibe la actividad de la tiroxinasa, presenta
funciones farmacolédgicas y anticoagulantes, tiene activi-
dad contra el cancer, promueve la digestiéon en humanos

y es considerada como una fuente de nitrogeno. Ademas,
se ha mostrado que su ingesta mejora en la biodisponi-
bilidad del Zn, Fe, Mg y Ca en ratas, ayuda a prevenir la
muerte celular y promueve el crecimiento celular sin efec-
tos toxicos y secundarios. Por lo anterior, la sericina se ha
sugerido como un ingrediente natural en la industria de
alimentos y como materia prima en cosméticos y farmacia
[2,9,10].

De acuerdo a estudios realizados, el peso molecular de la
sericina se ve afectado por factores como la temperatura,
el pH y el tiempo del proceso de desengomado [11,12].
Este proceso ha sido tradicionalmente realizado en bafios
alcalinos con agentes como jabén de coco y bicarbonato de
sodio, debido a que dichos agentes permiten la hidrdlisis
de la sericina, rompiendo el enlace péptido de los aminoa-
cidos, y formando pequefias moléculas que llevan a la di-
lucién de la sericina en agua [13]. Hoy en dia este método
es el mas empleado, ya que ademas de darle a la seda buen
brillo, permite que se conserven propiedades como su re-
sistencia y elasticidad [14].

Enla literatura se reportan diferentes procedimientos para
realizar el desengomado de la fibra de seda en bafios al-
calinos. Generalmente, el proceso consiste en sumergir la
seda en soluciones calientes que contienen jabén y bicar-
bonato en relaciones previamente establecidas [15]. Todos
los ingredientes son mezclados y mantenidos a tempera-
tura de ebullicién por un tiempo determinado. En la tabla
1, se presentan las relaciones de agua, bicarbonato y jabén
de coco utilizados para el desengomado por distintos ar-
tesanos de CORSEDA. Estas formulaciones estan expresa-
das para el desengomado de un kilo de seda.

Tabla 1. Formulaciones de desengomado expresadas por
kilo de seda.
Table 1. Conditions of degummed by a kilo silk.

eana | gty | Bt | e | Tempo
A 50 100 40 40-45

30 70 50 60

C 30 90 40 60

D 30 60 40 60

E 30 90 60 45

Fuente: Datos proporcionados por artesanos de CORSEDA

La recuperacion de la sericina de las aguas del desengo-
mado se puede lograr mediante diferentes metodologias.
Algunas de las técnicas mas usadas a nivel mundial son:
precipitacion con etanol [16], hidrolisis enzimatica [11], y
filtracion por membrana [2]. La precipitacion en etanol,
uno de los métodos mas reportados en la literatura, con-
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siste en tomar las aguas residuales del desengomado y
secarlas para eliminar la humedad, quedando la muestra
pulverizada. La muestra seca se disuelve posteriormente
en agua destilada y se mezcla con etanol. Como el etanol
reduce la polaridad del disolvente, se da lugar a una pre-
cipitacion de la sericina, la cual se puede separar por pro-
cesos de centrifugacion. Dependiendo de la concentracion
de la solucion de etanol se obtienen diferentes rendimien-
tos de sericina (ver tabla 2) [16,17].

Tabla 2. Rendimiento de la sericina de acuerdo a la con-
centracion de la solucion de etanol.

Table 2. Yield of sericin according to the concentration of
the ethanol solution.

Concentracion de etanol Rendimiento (%)
25% 12,5+0,2
50% 36,7+0,8
75% 74,5+0,6

Adaptado de: Hanjin, Ji Young, y Moo, 2010 [17]

Por lo anterior, el presente trabajo investigd caracteristi-
cas quimicas y térmicas de sericina extraida de las aguas
de desengomado de la seda, utilizando jabén de coco (JC)
y bicarbonato de sodio (BS), simulando procedimientos
semi- industriales realizados por la Corporacion para el
Desarrollo de la Sericultura del Cauca CORSEDA con el
fin de determinar a futuro usos potenciales a nivel indus-
trial.

2. Metodologia

Para la extraccién de la sericina se utilizaron madejas de
seda sin desengomar suministradas por CORSEDA. El
proceso de desengomado se llevo a cabo con jabdn de
coco y bicarbonato de sodio de acuerdo a formulaciones
de CORSEDA (ver tabla 3, artesana A). Para la precipita-
cion se uso etanol grado analitico marca MERCK. Antes
de los procesos de extraccion las muestran se secaron en
un horno de vacio marca Vaciotem-T a 40°C y una presion
de vacio de 0,4 bar por 12 h, para retirar la humedad pre-
sente en ellas.

Para el proceso de desengomado se calent6 agua hasta al-
canzar una temperatura aproximada de 50°C. Posterior-
mente, se adicionaron el jabon de coco y el bicarbonato
de sodio hasta su dilucién. Cuando el agua comenzd a
ebullir, se incorporaron las madejas de seda, se agitd sua-
vemente para homogenizar los productos y se dejaron en
la solucién durante aproximadamente 45 min en agitacion
constante. Transcurido este tiempo se retird la madeja de
seda, y el liquido resultante se dejo enfriar a temperatu-
ra ambiente. Posteriormente, la muestra fue concentrada

en un rotaevaporador hasta obtener una reduccioén signi-
ficativa del volumen inicial. Se utilizé6 un equipo marca
Laborota 4010 a 40°C, 65 mb y 100-120 rpm. La muestra
concentrada se seco en una estufa de calentamiento a 40°C
durante 48 h con el fin de retirar el exceso de humedad. La
muestra obtenida fue rotulada como “S”.

La muestra seca se disolvid en agua destilada (10% w/v),
posteriormente se diluy6 hasta obtener una mezcla al 75%
de etanol. Para recuperar la sericina precipitada se pro-
cedio a centrifugar la muestra en un equipo marca EBA
20 HETTICH Zentrifugue durante 20 min a 3500 rpm. El
sobrenadante obtenido, que contiene principalmente eta-
nol, fue descartado, y el precipitado se llevé a un horno de
conveccion forzada a 40°C por 48 h con el fin de eliminar
el agua y el etanol presentes en la muestra. La muestra
seca fue almacenada y rotulada como “SE”.

La determinacion del contenido de nitrégeno de las mues-
tras se realizo por duplicado empleando el método Kjel-
dahl. La digestion se llevo a cabo en un digestor Kjeldahl
DKL heating digestor marca Velp Scientifica, utilizando
acido sulfarico (H,SO,) concentrado (95-97%) y como cata-
lizador sulfato de potasio y selenio. La rampa de calenta-
miento empleada se observa en la tabla 3. Posteriormente
las muestras se dejaron en reposo a temperatura ambiente
por 30 min. La destilacién se realizé en un equipo UDK
149 marca Velp Scientifica, con previa neutralizaciéon uti-
lizando NaOH al 32% (w/v), de esta forma se libera el ion
amonio a partir del sulfato de amonio formado en la di-
gestion, el cual se recoge en una solucion de acido boérico
(H,BO,) al 4%.

La muestra destilada se tituld en un equipo 888 Titrando
marca Metrohm empleando acido sulfarico (H,SO,) 0,1 N.
El porcentaje de nitrégeno presente en la muestra es mul-
tiplicado por un factor de conversion (6,25) para obtener el
porcentaje de proteina presente en la muestra.

Tabla 3. Rampa de calentamiento utilizada en el método

Kjeldahl.
Table 3. Heating rate used in the Kjeldahl method.

Temperatura (°C) 170 230 320 420
Tiempo (min) 15 15 45 45

Fuente: Manual de instrucciones equipo digestor Kjeldahl DKL heating
digestor marca Velp Scientifica

La composicion quimica de las muestras de sericina fue
analizada mediante la técnica de espectroscopia infrarroja
por transformada de Fourier con un dispositivo de reflec-
tancia total atenuada (FTIR-ATR), con un espectrémetro
marca Nicolet 6700 Series. El equipo cuenta con una ven-
tana de diamante montada en un soporte de carburo de
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tungsteno con un area de muestra de aproximadamente
0,5 mm?. Para cada muestra se realizaron 64 barridos a
una resolucion de 4 cm™ y una longitud de onda a 4000-
400 cm'. Se determiné el comportamiento térmico de las
muestras empleando una balanza termogravimétrica
(TGA) Mettler Toledo TGA/SDTAS5IE/1LF/1610, a una ve-
locidad de calentamiento de 10°C/min, desde temperatura
ambiente hasta 800°C, en una atmosfera inerte de N, para
evitar procesos oxidativos. El jabon de coco y el bicarbona-
to de sodio también fueron estudiados con ambas técnicas
con el fin de analizar comparativamente los resultados.

3. RESULTADOS

De acuerdo a los resultados obtenidos se encontré que el
porcentaje de proteina de la muestra “S” fue de un 63,8%,
mientras que la muestra “SE” alcanzo6 un 70,1%. Esto in-
dica que el proceso de precipitacion con etanol permite
incrementar el grado de pureza de la sericina aproximada-
mente en un 6,1%. Las pruebas de espectroscopia infrarro-
ja y el analisis termogravimétrico permitieron evidenciar
en ambas muestras la presencia de jabon de coco y bicar-
bonato de sodio (ver figuras 1y 2).

Los espectros del bicarbonato de sodio muestran picos
ubicados aproximadamente a 2500, 1900, 1580, 1450, 1250,
1000, 800 y 700 cm™. En el caso del jabon de coco se eviden-
cia la presencia de 5 picos principales; 3348, 2916 y 2839
cm correspondientes a vibraciones C-H de las cadenas
alquilo, 1575 y 1457 cm™ relacionadas con cadenas grasas
y 1100 cm™ atribuido a cadenas de hidrocarburos [18-19].
Las bandas asociadas a polipéptidos y proteinas, las cua-
les estan relacionadas con el grupo CONH, se conocen
como bandas amida en el plano (A, B, L, Il y III) y fuera de
éste (IV, V, VIy VII) [20]. El espectro de las muestras S y SE
muestran picos caracteristicos de esta proteina [21-23]. El
pico ubicado a 1639 cm™, correspondiente a la banda ami-
da I, se asocia a la absorcion mas intensa de las proteinas
y se rige principalmente por la vibracion del enlace C=O
[21]. Los picos a 1515 cm™ y 1238 cm”, indican el estira-
miento y la deformacién de los enlaces CN y NH y estan
relacionado con la banda amida II y amida III respectiva-
mente [21,22]. Las vibraciones a 3400 y 2919 cm’, estan
asociadas al enlace NH y corresponden a la presencia de
bandas amida A y B respectivamente [21].

Si bien los picos de ambas muestras de sericina se encuen-
tran a la misma longitud de onda, indicando el comporta-
miento caracteristico de esta proteina, se observan cambios
en la intensidad de algunas vibraciones entre la muestra S
y SE, esto puede atribuirse a la presencia de jabén de coco
y bicarbonato de sodio, los cuales permanecen luego del
proceso de desengomado y no son removidos completa-
mente en el proceso de precipitacién con etanol (ver figu-
ra 1) [24]. En las muestras S y SE, los picos a 1451 y 848
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cm son bandas asociadas a la presencia del bicarbonato
de sodio, mientras que las bandas que se encuentran en
2849 y 1047 cm™ indican la presencia de jabon de coco. La
banda amida B presenta una interferencia causada por la
presencia de jabén de coco [21]. Adicionalmente, algunos
cambios se pueden atribuir a modificaciones que genera el
etanol en la estructura secundaria de la sericina [23].

En la figura 2 se observan las curvas de pérdida de peso de
los productos JC, BS, y las muestras S y SE. El contenido
de cenizas para cada una de las muestras fue de 25,3; 64.4;
39,4 y 37,3% respectivamente. Para el JC y el BS se obser-
va un solo evento de degradacion térmica. El BS presenta
una temperatura de maxima degradacion a 160°C, el cual
puede estar relacionado con la evaporacion del carbonato,
ya que la ebulliciéon del sodio se presenta por encima de
los 800°C [25,26]. Adicionalmente se observa un pequefio
pico por debajo de los 100°C, atribuido a la humedad de
la muestra. La temperatura de maxima degradacién del JC
se presenta a 497°C (ver figura 3).

Por su parte las curvas S y SE evidencian un mismo com-
portamiento con varios eventos de degradacion. En ambas
curvas se presenta un pico a aproximadamente a 100°C,
debido a la evaporacién del agua [27]. La sericina S posee
un pico a 140°C y un pequefio hombro a 450°C, que pue-
den estar relacionados con la presencia de de bicarbonato
de sodio y jabon de coco respectivamente ya que estos co-
existen con la sericina luego de la extraccién [2] (ver figu-
ra 3), mientras que para SE, se observa que ambos picos
desaparecen, esto debido a que el tratamiento con etanol
arrastrd residuos de bicarbonato y jabéon de coco que se
encontraban presentes en la muestra S.

Figura 1. Espectros infrarrojos de las muestras BS, JC, S, SE.
Figure 1. Infrared spectra of samples BS, JC, S, SE.
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Figura 2. TGA de las muestras S, SE, JC y BS.
Figure 2. TGA of samples S, SE, JC y BS.
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Tanto para la sericina S como para SE, se observa la pre-
sencia de un pico a 280°C, relacionado con la degradacion
de las cadenas laterales de los aminoacidos y a la ruptura
de los enlaces peptidicos, y que corresponde a la principal
pérdida de masa en estas muestras [9]. Este pico puede va-
riar de acuerdo a los métodos utilizados para la extraccion
de la sericina [28]. El pico ubicado en SE aproximadamente
a 215°C, puede corresponder a sericina de un menor peso
molecular, formado luego del tratamiento con etanol [9].

Figura 3. DTG de las muestras S, SE, JC y BS.
Figure 3. DTG of samples S, SE, JC y BS.
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4. CONCLUSIONES

De acuerdo a los resultados obtenidos, el método de ex-
traccion empleado para la recuperacion de la sericina
de las aguas residuales del desengomado de la seda,
contribuye a incrementar el porcentaje de proteina en la
muestras SE en un 6,1%. Esto se debe a la remocién de
parte del bicarbonato de sodio y el jabén de coco presen-
te en ella. Los ensayos realizados en la determinacién de
proteina, y en los analisis por FTIR y TGA corroboraron
estos cambios. Para futuros trabajos se sugiere evaluar
si realizar la precipitacion de la sericina en mas de una
etapa puede incrementar la pureza de la muestras.

El proceso de desengomado realizado bajo las con-
diciones de CORSEDA, y el método de precipitacion
con etanol, no garantizan la remocion del jabon de
coco y el bicarbonato de sodio, por lo cual es necesa-
rio evaluar otras metodologias con miras a obtener
un producto de mayor pureza.
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