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RESUMEN

La presente investigacion tiene como objetivo la optimizacion de la extraccion de nanocelulosa
de la coronta de maiz morado (Zea mays) residuo de la obtencion de chicha morada del
departamento de Lambayeque, Per0. Para lo cual se prepard las muestras mediante lavado,
secado, molienda y tamizadas entre las mallas N°50 a N°200. Luego, se determin6 humedad y
ceniza (AOAC), extractivos, lignina y celulosa (TAPPI T207 cm —99; TAPPI T 222 om — 15;
TAPPI 203 om — 99 respectivamente). La extraccion de celulosa se realizd por el tratamiento
alcalino utilizando NaOH seguido de un blanqueamiento con H202 en un pH baésico.
Finalmente, para la produccion de nanocelulosa se utilizé la oxidacion de celulosa por el radical
2,2,6,6-tetrametilpiperidina 1-oxilo (TEMPO) como catalizador, bromuro de sodio (NaBr)
como co-catalizador e hipoclorito de sodio (NaClIO) como agente oxidante, este ultimo en
diferentes concentraciones (10, 20 y 30 milimoles/g celulosa) a tiempos de reaccién (4, 6y 8
horas) en medio basico (pH 10 -11) y a temperatura ambiente, mediante un disefio factorial 23
con 4 repeticiones en el punto central. Para la cuantificacion de carboxilatos en la nanocelulosa
se utilizo el método de titulacion conductimétrica. Las muestras de coronta de maiz morado,
celulosa y nanocelulosa fueron caracterizadas por Espectroscopia infrarroja por transformada
de Fourier con reflectancia atenuada (FTIR-ATR) y Microscopia electrénica de barrido (SEM).
La funcion de deseabilidad se utilizo para optimizar el rendimiento de extraccion de
nanocelulosa, obteniendo a una concentracion de 29,39 mmol/g de NaCIO y un tiempo de

reaccion de 4 horas.

El anélisis de varianza ANOVA, indica que existe influencia significativa (p<0.05) del
hipoclorito de sodio y el tiempo de reaccion de forma conjunta, en el rendimiento de extraccion

de nanocelulosa de la coronta de maiz morado.

Palabras: Extraccion, celulosa, nanocelulosa, Rendimiento, Oxidacion.



ABSTRACT

The aim of this research is to optimize the extraction of nanocellulose from purple corn cobs
(Zea mays), a waste product from the production of chicha morada in the department of
Lambayeque, Peru. To this end, the samples were prepared by washing, drying, grinding, and
sieving between mesh sizes 50 and 200. Moisture and ash content (AOAC), extractives, lignin,
and cellulose (TAPPI T207 cm —99; TAPPI T 222 om — 15; TAPPI 203 om — 99, respectively)
were then determined Cellulose extraction was performed by alkaline treatment using NaOH
followed by bleaching with H2O: at a basic pH. Finally, for the production of nanocellulose,
cellulose oxidation was used with 2,2,6,6-tetramethylpiperidine 1-oxyl (TEMPO) as a catalyst,
sodium bromide (NaBr) as a co-catalyst, and sodium hypochlorite (NaClO) as an oxidizing
agent, the latter in different concentrations (10, 20, and 30 millimoles/g cellulose) at reaction
times (4, 6, and 8 hours) in a basic medium (pH 10-11) and at room temperature, using a 23
factorial design with 4 replicates at the center point. The conductometric titration method was
used to quantify carboxylates in nanocellulose. The samples of purple corn cob, cellulose, and
nanocellulose were characterized by Fourier transform infrared spectroscopy with attenuated
reflectance (FTIR-ATR) and scanning electron microscopy (SEM). The desirability function
was used to optimize the nanocellulose extraction yield, obtaining a concentration of 29.39

mmol/g of NaClO and a reaction time of 4 hours.

ANOVA analysis indicates that there is a significant influence (p<0.05) of sodium hypochlorite

and reaction time together on the extraction yield of nanocellulose from purple corn cobs.

Keywords: Extraction, cellulose, nanocellulose, yield, oxidation.
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I. INTRODUCCION

El aumento econdmico mundial e incremento acelerado de la poblacion origina mayor
produccion de residuos generando aumento en la contaminacion ambiental. En PerG y en la
region Lambayeque esta preocupacion es mas critica porque el sistema de gestion de residuos
solidos es ineficiente.
Al respecto, el Programa de las Naciones Unidas para el Medio Ambiente (PNUMA) en su
informe del (2024) insta a un cambio de paradigma en la gestidn de los residuos y sugiere como
estrategia “‘convertir los residuos en recursos, para garantizar un planeta habitable para las
generaciones futuras.”

En la Region Lambayeque, el sector agroindustrial va en crecimiento, asi como la generacion
de abundantes desechos en las diferentes etapas del proceso productivo, elimindndose sin el
tratamiento adecuado.

Por lo que, el gran grado de consumo del maiz morado en nuestra region, la "chicha morada"
y "mazamorra morada" preparadas con este maiz y por la cantidad de residuos (granos y
coronta) son cuantiosas y ocasionalmente se utilizan como alimento para animales o bien se
desechan, sin tener en cuenta su composicion lignocelulésica.

La celulosa es el principal componente de la coronta y a partir de ella se puede extraer un
nanomaterial “nanocelulosa” por diferentes métodos como la hidrolisis acida, oxidacidon tempo
e hidrolisis enziméatica. Este nanomaterial tiene excelentes propiedades mecanicas, fisico-
quimicas y biologicas, las cuales le permiten ser un material con versatilidad de aplicaciones
como lo son: nanocompuestos, adsorbentes para tratamiento de aguas residuales, refuerzos en
envases de alimentos, cosméticos, materiales conductores, hidrogeles, fibras continuas y
textiles, pantallas tactiles, celdas solares, nanogeneradores entre muchas otras (Nargotra et al.,

2023; Rasri et al., 2023).



El presente estudio propone una solucion innovadora al transformar la coronta de maiz morado
mediante el método de oxidacion TEMPO (2,2,6,6-tetrametil-1-piperidil-1-oxil) en
nanocelulosa, que se aplicara en otra investigacion como agente de refuerzo en peliculas
biodegradables.

Planteando la siguiente pregunta ;Como influye las condiciones de operacioén: concentracion
del agente oxidante, y el tiempo de reaccion en la extraccion de la nanocelulosa de la coronta
de maiz morado (Zea mays)? cuyo objetivo principal fue determinar los pardmetros 6ptimas en
la extraccion de nanocelulosa (%) de la coronta de maiz morado, y con los objetivos especificos
siguientes i) Caracterizar la coronta de maiz morado, ii) Eliminar las antocianinas de la coronta
de maiz morado, iii) Extraer y caracterizar la celulosa, iv) Extraer y caracterizar la
nanocelulosa.

Esta investigacion servird como base, para otros mas especificos que se deseen plantear,
orientados a tratar de resolver la problematica de los residuos, dandole un valor agregado,

acorde con la economia circular.



Il. DISENO TEORICO

2.1. Antecedentes

Hidayatullah et al. (2024) utilizaron residuos de coronta de maiz de Indonesia mediante
tratamiento mecénico a través de las etapas de agitacion y ultrasonicacion para obtener
nanofibras de celulosa, y caracterizado por espectroscopia Infrarroja por Transformada de
Fourier (FTIR), microscopia electronica de barrido (SEM) y analizador de potencial zeta,
obteniendo un diametro promedio de 120,57 + 14,05 nm, excelente estabilidad coloidal con un
valor potencial zeta de -72,5 mV.

Hop et al. (2022) obtuvieron nanocelulosa (NC) a partir de pulpa de madera blanqueada
de Vietnam, por el método de oxidacion TEMPO. Se investigaron los efectos del pH vy el
contenido de oxidante en el grado de oxidacion de las moléculas celuldsicas, asi como los
efectos tanto del grado de oxidacién como de los tiempos ultrasonicos durante la desintegracion
mecanica de la celulosa oxidada. La NC se caracterizd por espectroscopia Infrarroja por
transformada de Fourier (FTIR), andlisis de difraccion de rayos X (XRD), microfotografia de
contraste de fases y microscopia electronica de barrido (SEM). El grado de oxidacién de las
moléculas celultsicas se determind mediante el contenido de carboxilato. Los resultados
revelaron las condiciones dptimas de reacciéon: 10 mmol/g, de NaClO, pH10 y un tiempo de
reaccion de oxidacién de 253 min. En estas condiciones, el contenido de carboxilato y el
rendimiento fueron de 1,18 mmol/g y 87 %, respectivamente. Con 60 min de tratamiento
ultrasénico, se obtuvieron NC con anchos de 10-30 nm y longitudes de 40-60 nm con un grado
de cristalinidad de 65,2%.

Salazar Acevedo (2024) utilizd6 hojas de mazorca de maiz, residuo agricola de
Colombia, para obtener nanofibras de celulosa (CNF) por el método de oxidaciéon TEMPO, los
cuales fueron caracterizados por espectroscopia infrarroja de reflectancia total atenuada (ATR-

FTIR), titulacion conductimétrica, dispersion dindmica de la luz (DLS), analizador de potencial



Zeta, y microscopia de fuerza atdbmica (AFM). Los resultados mostraron nanocelulosa con alto
grado de pureza, con un didmetro promedio de 36 nm, longitud de 250 nm y un valor de

potencial zeta de -50 mV que demuestra una buena estabilidad de la nanocelulosa.

Sartika et al. (2023) a partir de la coronta de maiz de Tanah Beru, de Indonesia,
obtuvieron celulosa nanocristalina, mediante un tratamiento quimico (hidrdlisis &cida) -
mecanico. El andlisis por transformada de Fourier (FTIR), mostro variacion en la intensidad
espectral de los grupos funcionales de la estructura de la cadena de celulosa durante el proceso
de hidrdlisis, lo que condujo a un mayor nivel de pureza de la celulosa. La caracterizacion por
microscopia electrénica de transmision (TEM) confirmé la dimensién a escala nanométrica
con diametros de fibra que oscilaron entre 9,35 nmy 6,51 nm, y el analisis termogravimétrico
(TGA) mostro la alta estabilidad térmica desde los 429 a los 437°C que permitira que la
nanocelulosa obtenida pueda ser aplicada como agente de refuerzo en varios campos de
compuestos poliméricos.

Hassan et al. (2021) obtuvieron nanofibrillas de celulosa (CNF) de residuos de coco
(céascara exterior e interior) mediante pretratamiento con alcalinizacion y blanqueo con H20:
para la eliminacién del contenido no celuldsico, seguido de un método de oxidacion
TEMPO/NaBr/NaClO para la obtencion de las CNF , manteniendo el pH de la solucién a
10,5.Las CNF fueron caracterizadas por microscopia por transformada de Fourier (FTIR),
microscopia electronica de barrido por emisién de campo (FESEM) , analisis de difraccion de
rayos X (XRD), Calorimetria diferencial de barrido (DSC). Los resultados mostraron, que el
CNF derivado de la cascara exterior e interior de coco cumplian con las caracteristicas de la

nanocelulosa, con anchos de fibra de 150-330 nm, y 70 a 120 nm, respectivamente.

Lapuz et al. (2022) extrajeron nanofibrillas de celulosa (CNF) a partir de fibras de abaca
mediante el método de oxidacion mediada por TEMPO. Las CNF fueron caracterizadas por
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), microscopia electronica de
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barrido (SEM), calorimetria diferencial de Barrido (DSC) y difraccion de rayos X (XRD). Se
obtuvo un rendimiento del 46,7 % de gel blanco con un 2,23 % de contenido de solidos tras
una reaccién durante toda la noche. El analisis por microscopia electronica de transmision
(TEM) confirmo la presencia de fibras cortas con un diametro de 3,12 nmy longitud entre

100 nmy 200 nm.

Vijayalekshmi et al. (2022) se logré obtener nanofibras de celulosa (CNF) de algodon
crudo mediante el proceso de oxidaciéon TEMPO. Las CNF obtenidas fueron caracterizadas
mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), microscopia
electronica de barrido por emision de campo (FESEM) y difraccion de rayos X (XRD). Se
observo una morfologia fibrosa entrelazada con un diametro de 15-20 nm, asi como un alto
grado de cristalinidad, del 55,13 %. Por lo tanto, estas nanofibras pueden utilizarse eficazmente

como carga de refuerzo en nanocompuestos.
2.2. Base Teodrica

2.2.1. Maiz morado

El maiz (Zea mays L.,) Pertenece a la familia de las Poaceas (Gramineas) y es la Gnica
especie cultivada de este género, por tener los granos, bracteas y coronta (tusa) de color morado
a negro. Pertenece a una variedad de maiz amilaceo (para el consumo humano directo, como
mote, harina, bebidas, entre otros), descendiente de una raza ancestral denominada “kculli”

(negro) en quechua (MIDAGRI, 2021).

En el Perti, este maiz se utiliza como colorante de bebidas y postres tipicos, como la “chicha

morada” y la “mazamorra morada”, respectivamente (Cristianini & Guillén Sanchez, 2020).

Las Variedades de maiz morado en el Per son: cuzco morado, morado cantefio, morado de
caraz, arequipefio, negro de Junin, Huancavelicano, y las variedades mejoradas: PMV — 581,

PMV — 582, INIA — 601 (INIA Negro Cajamarca), INIA- 615 Negro Canaan. Una mazorca



(tusa y grano) esta constituida en un 85% por grano y 15% por coronta (tusa), cuya composicion
proximal se muestra en la Tabla 1. Este producto contiene el pigmento Ilamado antocianina,
encontrandose en gran cantidad en la coronta e inferior proporcion en el pericarpio del grano

(cascara) y panca (MIDAGRI, 2021).

Tabla 1

Composicion proximal de maiz morado

Componente Grano Coronta
Humedad 6,9930 + 0,3785 5,4764 £ 0,5811
Proteina 8,3812 £ 0,3215 2,5550 + 0,4476
Grasa 5,7446 + 0,0994 1,5684 + 0,2157
Fibra 1,7963 + 0,1063 22,6275 £ 0,3449
Cenizas 1,3749 £ 0,0027 1,5512 + 0,0046
Carbohidratos 75,7101 + 0,1460 66,2214 + 0,9040

Nota. Adaptado de Burga Fernandez (2022).

Chicha morada es de gran consumo popular que forma parte de la gastronomia
peruana desde los ancestros incas, e identificada a nivel internacional por su distinguido y Unico
sabor. Segln la Norma Técnica Peruana, “NTP 103.004.2023. REFRESCOS. Chicha morada.
Requisitos”, esta bebida se obtiene del maiz morado peruano Zea Mays amiléacea (L), variedad
morada, primordialmente por extraccion acuosa en caliente del material soluble de la mazorca
de los granos y la tuza o coronta (INACAL, 2023). Después de la extraccion de la chicha,

guedan como residuos el grano de maiz y la coronta.

2.2.2. Biomasa lignocelulosica

La biomasa lignoceluldsica como uno de los recursos renovables més abundantes del
mundo, desempefia un papel cada vez mas importante en la economia circular y el desarrollo
sostenible. La biomasa lignocelulosica contiene celulosa (40 - 60%), hemicelulosa (20 - 40%)
y lignina (10 - 30%) como componentes principales, asi como extractos (taninos, lipidos,

resinas, esteroides, terpenos, terpenoides, flavonoides y compuestos fendlicos). Sin embargo,


https://www.sciencedirect.com/topics/materials-science/flavonoid

la composicion de estos componentes principales varia y dependen significativamente del tipo

de biomasa, origen y las condiciones climaticas (Mujtaba et al., 2023; Wang et al., 2024).

2.2.2.1. Celulosa

Es el polimero natural més cuantioso sobre la tierra, sus fuentes son la madera, fibras
naturales (biomasa agricola), tunicado, algas y hongos (Rajinipriya et al., 2018). Pertenece al
grupo de moléculas que se denominan polisacéridos, su estructura es lineal que se encuentra
en conjuncion con la hemicelulosa, lignina y varios otros componentes menores dentro de la
biomasa lignocelul6sica, y esta formado por subunidades de D-glucosa unidas por enlaces B-
(1,4)-glicosidicos con la unidad repetitiva de celobiosa (Figura 1).
El mondémero de celobiosa, denominado unidad de glucosa anhidra, consta de tres grupos
hidroxilo que forman fuertes enlaces de hidrogeno intramoleculares e intermoleculares con la
unidad de glucosa adyacente en la misma cadena y con las diferentes cadenas, lo que conduce
a la adicién de cadenas moleculares de celulosa y a la formacién de una estructura
supramolecular cristalina, que se divide en regiones ordenadas (cristalinas) y desordenadas
(amorfas).
En la regidn cristalina, existen muchos enlaces de hidrégeno intermoleculares y las cadenas
moleculares estdn empaquetadas ordenadamente y son responsables de la resistencia y rigidez.
Sin embargo, en la region amorfa la interaccion molecular es méas débil y proporcionan la
flexibilidad del material (Phanthong et al., 2018; Shaikh et al., 2024).
La celulosa es insoluble en agua y en algunos disolventes altamente polares, su solubilidad

aumenta con la temperatura (Hu et al., 2020; Jedrzejczyk et al., 2019).


https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S2588913318300036#f0010

Figura 1

Estructura quimica de la celulosa
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Nota. Monémero de celobiosa. Adaptado de Phanthong et al. (2018).

2.2.2.2. Hemicelulosa

Esta formada por unidades de monosacaridos hexosas y pentosas (figura 2), como
xilosa, arabinosa, glucosa, galactosa, manosa, fructosa, &cido glucurénico y acido
galacturonico, en distintas proporciones dependiendo de la fuente. Ademas, las cadenas
poliméricas de las hemicelulosas tienen ramificaciones cortas y son amorfas, por lo que es
parcialmente soluble en agua (Hu et al., 2020). Se hidroliza facilmente con &cidos o alcalis
diluidos, asi como con la enzima hemicelulasa (Zoghlami & Paés, 2019).

Figura 2
Estructura molecular de hemicelulosa
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Nota. Adaptado de Hu et al. (2020).
2.2.2.3. Lignina
La lignina es un heteropolimero amorfo derivado de 3 unidades de fenilpropano (figura

3): alcohol p-cumarilico (p-hidroxifenil propanol,H), alcohol coniferilico (guayacil

propanol,G) y alcohol sinapilico (alcohol siringilico.S). La relacion entre las unidades G:H:S



depende de la fuente de la biomasa, proporciona resistencia mecanica barrera hidrofobica a las
paredes celulares vegetales, protegiendo a los polisacaridos de la degradacion por
microorganismos y permitiendo el transporte de agua y muchos nutrientes esenciales a través
de la pared celular (Sankaran et al., 2021; Yoo et al., 2020). La lignina es insoluble en agua en
condiciones neutras. Su solubilidad en agua comienza a 180° C y mejora en presencia de acidos
(Jedrzejczyk et al., 2019).

Figura 3
Estructura quimica de los precursores de la lignina
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Nota. Adaptado de Sankaran et al. (2021).

2.2.3. Nanocelulosa

El conjunto de fibrillas de celulosa genera los haces de fibras nanoestructuradas
Ilamadas “nanocelulosa” (Shaikh et al., 2024).
La nanocelulosa es una fibra natural que se puede extraer de la celulosa a escala nanométrica;
la cual se encuentra en la pared celular de las plantas (figura 4), contiene menos de 100 nm de
didmetro y varios micrometros de longitud. De la region cristalina de las fibrillas de celulosa
se extraen los nanocristales y la desfibrilacion mecéanica de las fibrillas de celulosa a tamafio
nanomeétrico da como resultado las nanofibras. La nanocelulosa tiene peso ligero, baja densidad
(alrededor de 1,6 g/cm3), con un modulo elastico de hasta 220 GPa y alta resistencia a la
traccion de hasta 10 GPa. La nanocelulosa es transparente y esta llena de grupos hidroxilo OH,

altamente reactivo, lo que la hace extremadamente hidréfila (Phanthong et al., 2018; Pradhan

et al., 2022; Shaikh et al., 2024).



Figura 4

De la pared celular de las plantas (arbol) a nanocelulosa
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Nota. Adaptado de Dufresne (2013).
2.2.3.1. Tipos de nanocelulosa
Se encontran tres tipos de nanocelulosas: nanocristales de celulosa (CNC), nanofibras

de celulosa (CNF) y nanocelulosa bacteriana (BNC) (Pradhan et al., 2022).

Nanocristales de celulosa (CNC)

También conocida como celulosa nanocristalina, o nanowhiskers de celulosa, son
cristales aislados en forma de varilla, con un didmetro de 2-20 nm y longitud aproximada de
100 a 500 nm, con una composicion quimica 100% de celulosa, principalmente en regiones
cristalinas.  Presentan gran area superficial, alta resistencia a la traccion, el grado de
cristalinidad generalmente varia del 54 al 84%, alto modulo de elasticidad (alrededor de
140GPa) (Pradhan et al., 2022; K. Xu et al., 2022). Los CNC muestran una propiedad de
pseudopléastico y funcionan como cristales liquidos, creando fases nematicas asimétricas en

concentraciones especificas (Randhawa et al., 2022).
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Nanofibras de celulosa (CNF)

Los subproductos del arroz, el maiz, la cebada, el platano, el trigo y la cafia de azicar
se utilizan para la sintesis de CNF, ademas, la madera y la pulpa de madera (Randhawa et al.,
2022). Las CNF, también conocida como microfibrilla de celulosa, celulosa microfibrilada o
celulosa nanofibrilada, se definen como fibras con un rango de didmetro de 1-100 nmy longitud
de 500 — 2000 nm. Las CNF constituyen un gran grupo de microfibrillas con formas amorfas
y cristalinas de celulosa nanoestructurada, semejante a una composicion de red rigidas
responsables de las propiedades tixotropicas y pseudoplasticas, al formar geles en agua
(Pradhan et al., 2022). Las propiedades mecanicas son excelentes, con una resistencia maxima
de 2 a6 GPay un mddulo elastico de 138 GPa en la region cristalina. Las CNF también exhiben
buena estabilidad térmica, transmitancia optica y propiedades de barrera de gas (K. Xu et al.,

2022).

Nanocelulosa bacteriana (BNC)

Se sintetiza de varias especies bacterianas o microbianas (Rhizobium, Agrobacterium,
Pseudomonas y Acetobacter etc. como por ejemplo la Acetobacter y Gluconobacter,
actinomicetos y hongos Tienen un rango de didmetro de alrededor de 20 a 100 nm y una
longitud de 1000-5000nm, que varia con las condiciones de crecimiento, el tipo de cepa

bacteriana y el biorreactor utilizado (Shaikh et al., 2024; Thakur et al., 2020).

2.2.4. Produccién de nanocelulosa a partir de biomasa lignocelulésica

La produccion de diferentes tipos de nanocelulosa de diversas materias primas
lignocelulosicas, se presentan en la Tabla 2, implica en primer lugar preparacion de la materia
prima que consiste en el lavado, secado, molienda y tamizado, y luego dos etapas principales
i) Pretratamiento de la materia prima lignocelulosica para el aislamiento de la fibra de celulosa,
que incluyen: eliminacion de los extractivos, tratamiento alcalino y blanqueo ii) y la otra es la

descomposicion de la fibra de celulosa aislada a la nanocelulosa (Pradhan et al., 2022).
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Tabla 2

Composicién quimica de diferentes materias primas lignocelulosicas utilizadas para la
produccién de nanocelulosa (% base seca)

Materia primay tipo de
nanocelulosa Celulosa Hemicelulosa  Lignina Referencias

Bagazo de cafia de

azucar (CNC) 40 - 50 25-35 18 -24 Abdo et al., 2023
Cascara de avena (CNF) 31,16 £1,15 28,72 + 0,25 18,12 + 0,63 Debiagi et al., 2021
Louis &
Coronta de maiz (CNC) 45,01 £ 0,90 33,12+1,10 13,18 + 1,30 Venkatachalam, 2020
Paja de arroz (CNC) 38,30 31,60 11,80 Thakur et al., 2020
Hueso de datil (CNC) 21,20 28,10 19,90 Wahib et al., 2022
Semilla de limén (CNC) 19,16 + 0,82 13,30 £ 0,51 9,13+0,61  Zhang etal., 2020
Fibra de abaca (CNC) 66,43 24,70 13,60 Lapuz et al., 2022
Céscara de coco (CNC) 24,20 28,50 33,40 Hassan et al., 2021
Nota. 2024

2.2.4.1. Pretratamiento: Aislamiento de la fibra de celulosa
Eliminacion de Extractivos

Los extractivos (mondémeros, dimeros y polimeros de grasa, azlcar libre, taninos,
resina, colofonia, flavonoides, terpenoides, terpenos, ceras, acidos grasos, etc.) asi como la
hemicelulosa y lignina, deben ser eliminados parcial o totalmente para obtener fibras de
celulosa pretratada (Trache et al., 2020). Se utiliza solventes polares (agua, alcohol etilico) o
no polares (ciclohexano) o una mezcla con polaridades variables (hexano-etanol, etanol-
tolueno) para extraerlos (Balagot et al., 2024; Norizan et al., 2022).
Tratamiento alcalino

El tratamiento alcalino se realiza para eliminar los componentes no celulésicos,
incluyendo la lignina y la hemicelulosa. Implica un tratamiento de la fibra con hidroxido de
sodio, hidroxido de potasio K(OH), hidroxido de calcio Ca(OH)2, amoniaco (NH3) y carbonato
de sodio (Na2CO3). El alcali tiene el poder de expandir la celulosa y romper sus enlaces de

hidrogeno internos. El proceso de deslignificacion es responsable de la descristalizacion del

12



material celulsico, incremento del area superficial y reduccion del grado de polimerizacion

(Norizan MN et al., 2022; Rashid et al., 2023) seguido de una etapa de blanqueo.

Blanqueo
Este proceso se aplica para eliminar la lignina residual sin afectar las propiedades
mecanicas de la fibra. Se puede llevar a cabo utilizando agentes oxidantes, como el didxido de
cloro (ClO>), el oxigeno (Oz2), el ozono (Oz) y el peroxido de hidrégeno (H202). Durante el
proceso de blanqueo, seguido de un lavado alcalino, se generard cambios en la superficie de
las fibras, debido a la modificacion de la lignina existente, incrementando su solubilidad
(Norizan et al., 2022). Con el tratamiento alcalino y blanqueo se obtiene celulosa purificada.
2.2.4.2. Descomposicion de la fibra de celulosa aislada a “nanocelulosa”
La nanocelulosa se puede extraer de la lignocelulosa mediante diversos procesos:
quimicos (hidrolisis cida, oxidacion de 2,2,6,6-tetrametilpiperidina-1-oxilo (TEMPO),
mecénicos/fisicos (homogeneizacion y ultrasonicacion) y bioldgicos (hidrolisis
enzimatica) son los métodos méas usados.
Meétodos quimicos
Hidrolisis acida es el método quimico més sencillo y antiguo para la produccién de
nanocelulosa a partir de materiales celuldsicos, pero tiene varias limitaciones, como el
alto consumo de agua y la generacion de aguas residuales acidas, un largo tiempo de
procesamiento, altos costos operativos y de mantenimiento, riesgo de corrosion del
equipo, formacion de inhibidores y no ser respetuoso con el medio ambiente (Pradhan
etal., 2022).
El método de oxidacion TEMPO es un método quimico en la produccion de CNF a
partir de materiales lignocelulésicos, que proporciona desintegracion controlada,
estabilidad coloidal, flexibilidad en la quimica de la superficie y sostenibilidad

(Martinez-Ramirez et al., 2023).
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Métodos mecanicos
Comparado con la hidrdlisis acida, el proceso mecanico es simple, eficiente y no
requiere solventes quimicos. Sin embargo, las principales desventajas de estos procesos
son el alto consumo de energia (Li et al., 2022).
La homogeneizacion a alta presion, es utilizado principalmente para la produccién de
CNF a nivel industrial. La pulpa celulésica pasa por una boquilla diminuta a presion y
velocidad muy alta que, junto con las fuerzas de cizallamiento e impacto, influyen en
el fluido para reducir el tamafio de las fibras al rango nanométrico (Pradhan et al., 2022).
Ultrasonicacion, este método mecanico se aplica para mejorar las propiedades del
CNC. La energia ultrasonica es absorbida por las moléculas de liquido, y crea un efecto
de cavitacion, lo que lleva a la formacion, expansion y explosion de gases generando
gran cantidad de calor. (Li et al., 2022; Pradhan et al., 2022).
Método bioldgico
Hidrolisis enzimatica, es un método bioldgico que implica la digestién o modificacion
de fibras de celulosa con enzimas para promover un mayor acortamiento y
desfibrilacion de la celulosa (Li et al., 2022). Las enzimas celulasas (CigH32016)
inducen el hinchamiento de las fibras de celulosa para obtener nanocelulosa

estructurada. (Thakur et al., 2020).

2.2.5. Oxidacion Tempo

Es una técnica quimica utilizada para modificar la celulosa, especificamente sus fibras,
mediante un agente oxidante Ilamado TEMPO (2,2,6,6-tetrametilpiperidina-1-oxilo). Este
agente contiene un radical nitroxilo con un electron desapareado que le da las propiedades de

reactividad (Tang et al., 2024).

La oxidacion de la nanocelulosa mediada por TEMPO ocurre cataliticamente en condiciones

acuosas a temperatura ambiente(25°C) para optimizar la velocidad de reaccion y evitar la
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degradacion excesiva de la celulosa y con frecuencia, en medio basico (pH 10-11.5) para

garantizar la activacion del catalizador y su estabilidad (Madhushree et al., 2025).

En este proceso participa el bromuro de sodio (NaBr) que ayuda a regenerar el catalizador
TEMPO, mientras que el hipoclorito de sodio (NaClO) es el agente oxidante primario, los
cuales facilitan la produccion de una sal de N-oxoamonio a partir de TEMPO. Esta sal es
responsable de oxidar el grupo hidroxilo primario a aldehido, que posteriormente se convierte
en un grupo carboxilo (Figura 5). Finalmente, este grupo se desprotona, dando lugar a grupos

carboxilato con carga negativa en la posicion C6 (Madhushree et al., 2025; Pitcher et al., 2024).

La introduccién de grupos carboxilicos (con carga negativa) en la superficie de la celulosa
genera repulsion electrostatica entre las nanofibrillas, ya que todas presentan cargas similares
(negativas). Como consecuencia, las nanofibrillas se dispersan mejor y no sedimentan, ya sea
por tratamiento mecanico posterior o mediante tratamiento ultrasonico, lo que mejora
notablemente la estabilidad coloidal de la suspension de nanocelulosa. Las ventajas que
presenta este método incluyen un bajo consumo de energia, una operacion sencilla y

condiciones de reaccion suaves (Martinez-Ramirez et al., 2023; Xu et al., 2023).

Figura 5

Esquema de reaccion de oxidacion de moléculas de celulosa usando un sistema
TEMPO/ NaBr/ NaCIO

CH,OH TEMPO CHO TEMPO COOH COONa
NaBr NaBr NaOH
N .
o ¢ oH o —NaCO L oH 0 —NaC0 %y on o, —— 0 g ©oH N
N\ pH =10-11 N\ pH = 10-11 N
OH OH OH OH

Nota. Adaptado de Hop et al. (2022)
2.2.6. Aplicaciones de la nanocelulosa
Por sus caracteristicas, como la no toxicidad, alta resistencia, modulo elastico, peso

ligero, estabilidad térmica y dimensional, alta conductividad térmica, baja permeabilidad al
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oxigeno, alta transparencia oOptica, abrasividad suave, tiene su uso en la medicina, embalaje,
cosméticos, electronica, alimentacion, automocion, materiales O6pticos, la industria

aeroespacial, tratamiento de purificacion del agua, entre otros (Rashid et al., 2023).

En el area de alimentos, la nanocelulosa tiene tres aplicaciones: (1) como agente estabilizador
y emulsionante, (2) ingrediente alimentario funcional y (3) en envases de alimentos (Norizan
MN et al., 2022; Rashid et al., 2023). En el area médica, en membranas o hidrogeles de
nanocelulosa en la reparacion del tejido cutaneo. En el area ambiental, en membranas para el
tratamiento de agua que pueden adsorber los contaminantes (Rashid et al., 2023; Silva-Yumi
et al., 2021). En la industria cosmética, se incorpora en mascarillas, peelings, terapias laser,
mesoterapia, cambios faciales atdpicos y microdermoabrasion (Kaur et al., 2021). La
nanocelulosa obtenida en peliculas son una nueva clase de papel con caracteristicas mejoradas
y puede llegar a ser utilizadas en el progreso de pantallas tactiles, celdas solares y

nanogeneradores (Silva-Yumi et al., 2021).

2.2.7. Operacionalizacion de variables

Tabla 3

Cuadro de operacionalizacion de variables

Variable Dimensiones Indicador indice
Concentracion de Soluci6n quimica Concentracion (10-30)
. NaClO (mmol/g)
Independiente Tiempo de Tiempo de oxidacién de la
e P Hora (h) (4-8)
reaccion celulosa
Extraccion de Masa obtenida después de la .
S Porcentaje (% 1-100
nanocelulosa oxidacién por TEMPO je (%) ( )
D . .
ependiente Contenido de Cantld:f\d de grupos de
. carboxilatos presentes en la mmol/g 1-3)
carboxilato

superficie de la nanocelulosa
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I1l. DISENO METODOLOGICO
3.1. Disefio de contrastacion de hipdtesis
La presente investigacion es de tipo experimental, la cual se realiz6 un disefio factorial
273 con 4 repeticiones en el punto central haciendo un total de 8 tratamientos por triplicado.
Evaluando la concentracion de NaClO, el tiempo de reaccion, porcentaje de extraccion y

contenido de carboxilatos.

3.2. Lugar de ejecucion de la Investigacion

La presente investigacion se realizo en el laboratorio de Investigacion y Servicios
Técnicos de la Facultad de Ingenieria Quimica e Industrias Alimentarias de la Universidad
Nacional Pedro Ruiz Gallo - laboratorio de Investigacion de Alimentos Funcionales y

Nutracéuticos LIAFYN de la Universidad Nacional de Barranca.

3.3. Poblacién y muestra

Poblacion

Corontas de maiz morado (Zea mays), procedentes de la empresa PECORU SAC, del distrito

de Monsefu, Chiclayo, Lambayeque.

Muestra

50 kilos de coronta de maiz morado.

3.4. Tipo de investigacion

Experimental.

3.5. Equipos, Materiales, Técnicas, Instrumentos
3.5.1. Equipos y materiales

. Agitador magnético

o Centrifuga marca Sirena AFI
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Un Espectrofotdmetro infrarrojo con Transformada de Fourier (PERKIN ELMER),

Modelo Spectrum Two, barrido de 4000 a 450 cm-1
Analizador de potencial Zeta marca Anton Paar Liteziser™ 500
Molino universal modelo M 20 UNIVERSAL MILL marca IKA
Licuadora marca Oster

Estufa Marca Binder

Equipo de refrigeracion de reactivos

Campana extractora de gases marca Biobase
Balanza analitica de precision marca Sartorius
Mortero manual

Juego de tamices

Desecador

Vasos precipitados de 50, 100, 200, 500 y 1000 ml
Matraz Erlenmeyer de 500 ml

Matraces fondo redondo de 50, 100 y 1000 ml
Probeta graduada 5, 100, 250 y 500 ml

Pipetas de 1y 10 ml

Piseta

Papel filtro

Pinzas

Papel aluminio

Micropipetas de 100ul

Placas Petri

Placas acrilicas

Vasos de precipitado de 100, 500 y 1000 ml
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o Cuchillo

o Bolsas herméticas para alimentos
o Luna de reloj

o Pipeta de 1mi

o TermoOmetro digital

o Ultraturrax marca Daihan HG-15D
o Ultrasonicador marca Gardner Inc

o Membrana de dialisis (10 kDa,SIGMA ALDRICH)

3.5.2. Reactivos

. Hidroxido de sodio (NaOH), 98.5%

o Clorito de Sodio (NaClO), 80%

o Acido sulfarico (H2S04 98%) marca Merck
. Acido acético 50%

o Etanol (C2Hs0OH) al 96% marca Alkofarma
. Acido Nitrico (HNO3) 60%

o Agua destilada / Agua ultrapura

. Perdxido de hidrdgeno 30% (H202)

o Tempo (98%, SIGMA ALDRICH)

o Bromuro de sodio (99%, SIGMA ALDRICH)

3.6. Instrumentos y Tecnicas de recoleccion de datos

En la presente investigacion los datos seran obtenidos de manera experimental mediante
el uso de reactivos, materiales y equipos de laboratorio, donde se obtendra toda la informacion
necesaria para realizar los posteriores anélisis y comparaciones con investigaciones realizadas

previamente.
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A continuacion, se detalla el proceso de obtencion de la harina de coronta de maiz morado:

3.6.1. Obtencion de la muestra CMM

Se utilizaron corontas de maiz morado (después de obtener el concentrado de chicha
morada) procedentes de la empresa PECORU SAC, del distrito de Monsefu, Chiclayo, luego
se trasladaron al laboratorio donde se realiz6 el pesado de la mismas (50 kilos).
3.6.1.1. Preparacion de la muestra

Figura 6

Diagrama de bloque de obtencion de la harina de la coronta de
maiz morado

Lavado

Se corta la coronta

en tamafno de 1 cm

aproximadamente
Secado [602C
por 24 h)

Malla 50

Molienda y
tamizado

I hMalla 100

mialla 200

Almacenamiento
[Desecador)

Nota. Elaboracion propia
Lavado

Las corontas fueron lavadas con agua destilada.
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Figura7

Corontas de maiz morado

Nota. Elaboracién propia
Secado
Las corontas de maiz morado fueron colocadas en bandejas en una estufa ad 60 °C durante 24
h hasta alcanzar una humedad menor de 10%.
Molienda
Las corontas secas se separaron en lotes de 20 g y se molieron por un tiempo de 3 minutos en
un molino universal marca IKA.
Tamizado
Las muestras de coronta de maiz morado (CMM), se tamizaron en un agitador Tyler Ro Tap

RX 29-16 con tamices de malla 8 a 200, en un tiempo de 5 a 7 minutos cada tamizado.

Almacenamiento de la harina de coronta de maiz morado (CMM)
Las harinas de CMM para los analisis fueron de tamafio de particula de 300 um (retenida en
malla 50), 150 um (retenida malla 100), y 74 um (retenidas en malla 200), y colocaron en

envases de polietileno autosellables y se almacenaron en un desecador.
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3.6.1.2. Métodos de Analisis de la muestra CMM
Caracterizacion de la coronta de maiz morado (CMM)
La determinacién de humedad y ceniza fue analizada por triplicado con los métodos de

la Association of Official Analytical Chemists (AOAC).

Analisis de humedad (AOAC 925.10 — 2016)
29 de muestra molida de 150 um (retenida en malla 100) se colocé en el crisol de porcelana 'y
llevo a la estufa a 105°C, durante 2 horas. Al término del cual se colocé en un desecador hasta

que se enfrid y luego se peso. Para calcular el contenido de humedad se utiliz6 la ecuaciéon 1.

M- (A-B)
% Humedad = —y 100 .. oo e e e (1)

Donde:
Peso de la muestra inicial = M
Peso del crisol vacio = B

Peso del crisol + muestra después del secado = A

Analisis de ceniza (AOAC 930.05 - 2012)

2 g de muestra de 150 um (retenida en malla 100), se colocd en un crisol de porcelana, se
colocé en la mufla a 600°C durante 2 horas (hasta ceniza blanca o gris). Posteriormente el crisol
se coloco en el desecador durante 50 minutos, se enfrid y se pes6 inmediatamente. Para calcular

el contenido de ceniza, se utilizé la ecuacion 2:

A-0C)

% Ceniza = X100 .o (2)

Donde:

Peso de la muestra inicial = M
Peso del crisol vacio = C

Peso del crisol + cenizas = A
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Determinacion de extractivos

Se determiné los extractivos en agua caliente mediante una adaptacion de la norma TAPPI
T207 cm - 99.

2 gramos de muestra seca (malla 50) se colocé en un matraz con 200 ml de agua y se cubrid
con una luna de reloj. EI matraz se calent6 de 90 a 95 °C en bafio maria durante 3 horas. Al
término del cual se filtrd y el residuo se llevo a la estufa a 105 °C hasta peso constante (1 hora).
Para calcular el contenido de extractivos, se utilizo la ecuacion 3:

W1-w2)

100 . e e e e (3
W1 (3)

% Extractivos =

Donde:

W1: peso de la muestra inicial (g)

W?2: peso del residuo seco (g)

Determinacion de lignina

Se determino segun la norma TAPPI T 222 om -15 con algunas modificaciones. En un vaso de
precipitado de 1 litro, se agregd 1 gramo de muestra seca (malla50 - libre de extractivos), en
frio (15°C) y se afiadié lentamente 15 ml de H2SO4 al 72 % (en agua v/v) y se observo que la
muestra se torna oscura; se mantuvo a 18°C durante 2 h y se agit6é cada 30 minutos. Concluido
el tiempo, se diluyd al 3 % de H2SO4 con agua destilada (volumen total de 575 ml) y se
mantuvo a punto de ebullicion suave durante 4 horas. Se esper6 hasta que la muestra precipite
(3 dias) para decantar y filtrar (papel whatman n°1). El residuo (que incluye lignina) se filtré a
través de un embudo de cristal, y se llevo a la estufa a 105 +3°C durante 24 horas, luego al
desecador por 1 hora y se procedi6 a pesar. El contenido de lignina se calculd6 mediante la

siguiente ecuacion 4:

A
% Lignina = W 100 . e vi v (4)

Donde:
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A = peso de lignina, residuo (g)

W = peso de la muestra inicial (g)

Determinacion de holocelulosa
Se determino segun la norma (ASTM D-1104 - 56). La holocelulosa es el total de carbohidratos
poliméricos que hay en el material lignocelulésico, es decir la suma del porcentaje de celulosa

y hemicelulosa.

2 g muestra (R) se coloco en un recipiente de vidrio para luego adicionar 150 ml de solucion
de clorito de sodio al 1,5 % y 10 gotas de acido acético concentrado, se cubrié con una luna de
reloj y se llevo a bafio Maria a 70°C durante 30 minutos agitando de vez en cuando.
Transcurrido el tiempo se adicion6 10 gotas de acido acético concentrado y 150 ml de clorito
de sodio, repitiendo esta operacion cada 30 minutos por triplicado. Terminado el tratamiento,
se enfrio en agua helada. La mezcla fue filtrada en un papel Whatman N°1, el residuo
(holocelulosa) lavado con agua destilada fria y luego secado en estufa a 103°C + 2°C por 12
horas. Se enfrié haciendo uso del desecador y se pesé en balanza a 0,01 g de precisién hasta

peso constante. El contenido de holocelulosa se calculé con la ecuacién 6.

R
% Holocelulosa = w 100 ... o s e e e . (6)

Donde:

R= Peso de holocelulosa

M= Peso de muestra

Determinacion de la celulosa

Se determin6 segln la metodologia TAPPI T 203 om -99 con algunas modificaciones. Se pesd
1,0 g de holocelulosa seca, para luego adicionar 15 ml de solucion de NaOH al 17,5% (p/v), se
dejo reposar por 30 minutos, luego se agrego 40 ml de agua destilada, agitando brevemente y

se dejo reposar 1 hora. Posteriormente se filtro usando una bomba de vacio, realizando lavados
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continuos con agua, después del cual el precipitado que quedo en el filtro del embudo se seco
a temperaturas entre 60 - 85 °C hasta peso constante y se peso. Para calcular celulosa con la

ecuacion 5.

R
% Celulosa = w > 100 ... o e e e e (5)

Donde:
R = peso del residuo (g)
W = peso de la muestra, holocelulosa (g)
Determinacion de la hemicelulosa
Se determinG por diferencia de la cantidad en porcentaje de la holocelulosa y celulosa

(Ecuacion 7) (Balagot et al., 2024).
% Hemicelulosa = (holocelulosa — celulosa) ... ... ... ... ... (7)

Analisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con reflectancia
atenuada (FTIR-ATR) para la coronta de maiz morado

Se siguid el método descrito en la norma ASTM E1252. El espectro se obtuvo en el rango de
4000 a 450 cm-1 utilizando un Espectrofotometro infrarrojo (PERKIN ELMER). La resolucion

fue de 4cm-1. El procesamiento de datos se realizé con el software Perkin EImer Spectrum 10.

3.6.2. Extraccion de celulosa CCM
La celulosa se extrajo de la harina de coronta de maiz morado mediante la eliminacion
de componentes no celulésicos segun el procedimiento seguido por (Coelho et al., 2018) con

algunas modificaciones, que a continuacion se detallan:

3.6.2.1. Extraccion de las antocianinas de la coronta de maiz morado
Se siguio el método de extraccion de antocianinas de (Gorriti et al., 2009) con algunas

modificaciones seguido por el método del pH diferencial (Wrolstad., 2001).
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Se pesd 2,5 g de coronta de maiz morado molida y tamizada (malla50) fueron extraidos con
200 mL de agua destilada y solucion etandlica al 20 a pH 2 y 4 ajustados con HCI concentrado,
durante tiempos de extraccion de 240 minutos y a una temperatura de 90°C. El extracto
obtenido fue filtrado utilizando papel filtro Whatman N°1 utilizando un equipo de vacio. Una
alicuota del extracto se diluy6 en una fiola de 25 mL con soluciones buffer de cloruro de potasio
(pH 1) y acetato de sodio (pH 4,5). En las soluciones preparadas se determind el contenido de
antocianinas segun el método de pH diferencial, de acuerdo a Wrolstad (2001) utilizando
espectrofotometro UV-VIS y su contenido se expresé como cianidina-3-glucosido de acuerdo

a la siguiente ecuacion 8:

o mg AxPMxFD
Antocianinas totales (T) =———x100 ... cc e e .. ... (8)

(exL)

Donde:

A = Absorbancia (Asio - A700) PH 1,0 - (As10 - A700) pH 45

PM (Peso molecular) = 449,2 g/mol para cianidina-3-glucésido

FD = factor de dilucion

L = longitud de paso de celda en cm

€ = 26900 coeficiente de extincion molar para cianidina-3-glucdsido

1000 = factor de conversion de g a mg. Todos los analisis fueron realizados por triplicado (n =

3).
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Figura 8

Diagrama de procesos para la cuantificacion de antocianinas totales de la coronta de maiz
morado en espectrofétometro

EXTRACTO ACUOSO O ETANOLICO

[ Dicion |

pH=1 - ) pH=45

A —
| Cloruro de potasio J [ Acetato de sodio \

-l Lectura de absorbancia

| S
F 3

r

[ Calculos ] ::> mg/g

Nota. Obtenido de Sanchez & Castro Vargas (2023).

La muestra una vez eliminada la antocianina se procedi6 a secar para realizar
tratamiento alcalino y blanqueo. Se utiliz6 el método seguido por Sadare et al. (2022) con

algunas modificaciones.

3.6.2.2. Tratamiento alcalino

Coronta de maiz libre de antocianinas (10 g) fue mezclado con una solucién de NaOH
al 6% (p/v) con una proporcion solucion / solido de 20:1(ml/g) a una temperatura de 80 °C por
2 h y con agitacion constante (500 rpm) con el fin de eliminar la lignina y hemicelulosa.
Posteriormente la solucion se enfrié utilizando un bafio de hielo, luego se filtro al vacio y
lavado con agua destilada varias veces, hasta alcanzar un pH neutro. Este tratamiento se debe
repetir 3 veces, pero disminuyendo la concentracion de NaOH al 5%. Finalmente, secado a 70

°C durante 24 h en una estufa con circulacion de aire.
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3.6.2.3. Blanqueamiento

La muestra seca se sometio al proceso de blanqueado y se mezcl6 con una solucién
peréxido de hidrogeno (H202) al 4% (v/v) con una proporcién de solucion / solido de
20:1(ml/g) a una temperatura de 90 °C durante 2 h con agitacion constante (300 rpm). Se ajusto
el pH de la solucion a 8 — 9 usando NaOH (Coelho et al., 2018). Posteriormente la solucion se
enfrid utilizando un bafio de hielo, luego se filtré y lavado con agua destilada o ultra pura hasta
conseguir un pH neutro (Abdo et al.,, 2023). Este tratamiento se debe repetir 3 veces.
Finalmente, secado a 50 °C con un tiempo de 12 h en una estufa con circulacion de aire, molida
y tamizada antes de la hidrolisis, y parte de la celulosa obtenida se guardd en bolsas herméticos

y se almacenaron en un desecador para fines de caracterizacion (Sadare et al., 2022).

3.6.2.4. Caracterizacion de celulosa
Se determiné el rendimiento y el porcentaje de pureza de a-celulosa (norma ASTM-
D1103-60) seguido por Balagot et al. (2024), ademas de andlisis FTIR siguiendo el método

descrito en la norma ASTM E1252.

Rendimiento de celulosa (%)

Se calcul6 con la ecuacion 9.

o Peso seco del residuo
% Rendimiento = — x100 ... i e . (9)
Peso inicial de la muestra

Pureza de a-celulosa (%)

Se determiné de acuerdo a la norma ASTM D1103-60 utilizado por (Balagot et al., 2024).

Se pesa 1 gramo de holocelulosa en un vaso precipitado y se afiade 15 mL de NaOH al 17,5%
(p/v) y se deja reposar por 2 minutos. Pasado este tiempo, se filtra y se enjuaga con 40 mL de

agua destilada. Se sec6 a 105°C por 12 horas. Se calcul6 con la ecuacion 10.

Peso seco del residuo

% P = 100 .. oo vee e (10
%o Pureza Peso de holocelulosax (10)
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Analisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con reflectancia
atenuada (FTIR-ATR) para celulosa

El anélisis de Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con reflectancia atenuada
(FTIR-ATR), siguiendo, el método descrito en la norma ASTM E1252. El espectro se obtuvo
en el rango de 4000 a 450 cm-1 utilizando un Espectrofotometro infrarrojo (PERKIN ELMER).
La resoluciéon fue de 4cm-1. El procesamiento de datos se realizo con el software Perkin Elmer

Spectrum 10.

3.6.3. Obtencion de Nanocelulosa
Se utilizé el método de oxidacion con radical TEMPO, seguido por Martinez-Ramirez

et al. (2023) y Hop et al. (2022) con algunas modificaciones.

3.6.3.1. Oxidacion Tempo

Para cada tratamiento segun disefio (Tabla 4), se disolvieron 0,016 g de radical TEMPO y 0,1
g de NaBr con 20 ml de agua ultrapura en agitacién constante hasta disolucion. Seguidamente
se incorporé 1 g de pulpa de celulosa de coronta de maiz morado (con contenido de alfa
celulosa de 91,05%) con agitacion constante a temperatura ambiente. El procedo de oxidacion
se inicia afiadiendo un volumen de NaCIlO correspondiente a 10.0 -30.0 mmol/g de celulosa, y
se afor6 a 100 mL. El pH fue mantenido a 10,5 mediante la adicion de NaOH 0.1N.
Transcurrido el tiempo de reaccion, la suspension se ajusté a un pH neutro con HClcc, y se
centrifugd (AFI Sirena) durante 10 minutos, el sobrenadante se descartd quedando el
precipitado de celulosa oxidada. Se afiadio agua ultrapura al precipitado y se dializé a 4 °C por
3 dias, posteriormente se sonico con un ultrasonicador (Gardner Inc. modelo USS-
HLUHO00016, diametro de sonda de 20mm, 840 Watts y 20KHz) durante 15 minutos, hasta que
la suspension llegue a ser transparente. Finalmente, la suspension se homogeneizd con un

ultraturrax (Daihan HG-15D) a 1200 rpm durante 2 minutos.
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Tabla 4

Disefio factorial 23 con 4 repeticiones en el punto central

N° de Tempo NaBr NaClO Tiempo de Extraccion de carboxilato
Tratamiento (g) ()] (mmol/g)  reaccion (h) nanocelulosa (%) (mmol/g)
1 0,016 0,1 10 4
2 0,016 0.1 10 8
3 0,016 0,1 30 4
4 0.016 0.1 30 8
5 0.016 0.1 20 6
6 0.016 0.1 20 6
7 0.016 0.1 20 6
8 0.016 0.1 20 6
Nota. 2024

3.6.3.2. Caracterizacion de nanocelulosa

Rendimiento de nanocelulosa (%0)

Se calcul6 con la ecuacién 11.

o Peso nanocelulosa *
% Rendimiento = — x100 . oo et e (1)
Peso inicial de celulosa *

*Tanto la celulosa como nanocelulosa en los procesos estdn humedas, por lo que se tiene que

restar la humedad para saber el peso neto (seco).

Contenido de carboxilato de celulosa oxidada determinado con titulacién

conductimétrica

El contenido de carboxilato de la celulosa oxidada fue determinado por el método de titulacion
conductimétrica, seguido por da Silva Pérez et al. (2003) con algunas modificaciones. Para
cada tratamiento (segun disefio) se utiliz6 15 mL de HCI 0,01M y se agregd 40 mg de

nanocelulosa para luego de 15 minutos de agitacion se titul6 con NaOH 0,01M.

_ _ mmol (V2 -V1)
Contenido de carboxilato ( g ) = W

XC oo (12)
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Donde V1 y V2 son minimo y maximo consumo de NaOH (en L), ¢ es la concentracién de

NaOH (mmol/L) y W es el peso de nanocelulosa en gel (g).

Analisis de espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con reflectancia
atenuada (FTIR-ATR) para nanocelulosa

El anlisis de Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con reflectancia atenuada
(FTIR-ATR), siguiendo, el método descrito en la norma ASTM E1252. El espectro se obtuvo
en el rango de 4000 a 450 cm-1 utilizando un Espectrofotometro infrarrojo (PERKIN ELMER).
La resolucién fue de 4cm-1. El procesamiento de datos se realizo con el software Perkin Elmer

Spectrum 10.

3.6.4. Andlisis estadistico de los datos
Para la obtencion de nanocelulosa, el analisis de la varianza se realiz6 en el software

STATISTICA Statsoft 10. 2. 8.

El mismo software se utiliz6 para aplicar el analisis de respuesta (funcion de deseabilidad) para

determinar el rendimiento de extraccion ptima de nanocelulosa.
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V.

RESULTADOS

4.1. Caracterizacion de la coronta de maiz morado (CMM)

4.1.1. Humedad y ceniza

4.1.2. Extractivos

Tabla b

Humedad y ceniza en muestras de CMM

Muestra (N°) Humedad (%) Ceniza (%)

1 5,8294 1,6000
2 5,7988 1,7228
3 5,6697 1,6534
X 5,7660 1,6608
¢ 0,0847 0,0647
Tabla 6

Extractivos (%) en muestras de CMM

Muestra (N°)

Extractivos (%)

1 2,6300
2 2,5900
3 2,6420
X 2,6200
c 0,0264

4.1.3. Celulosa, hemicelulosa y lignina

Tabla 7

Composicion lignocelulosica de la coronta de maiz morado

Muestra (N°)

Holocelulosa (%)

Celulosa (%)

Hemicelulosa (%0)

Lignina (%)

1 77,8792 42,1615 35,7177 17,9000
2 77,8676 41,4743 36,4049 17,8000
3 78,7750 41,8071 36,0605 17,8584
X 78,1739 41,8143 36,0610 17,8528
c 0,5206 0,3437 0,3436 0,0502
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Tabla 8

Comparacion de los resultados con otras investigaciones

Coronta de maiz:

Procedencia Celulosa (%)

Hemicelulosa (%0)

Lignina (%)

Referencias

Nepal 38,8600
Etiopia 45,0000
Indonesia 40,9500
Tailandia 33,1600 * 3,06
Per 40,9500 + 0,38

Lambayeque, Peri 41,8100 + 0,34

34,8900

35,0000
16,1200
44,9000 + 1,17
38,9400 + 1,72

36,0600 + 0,34

22,0200

13,3000
7,1100
16,6600 * 0,30
16,5400 + 0,38

17,8500 * 0,05

Bahadur et al. (2024)

Demewoz
(2023)

& Demsash

Hidayatullah et al.2024
Rasri et al. (2023)

Echevarria & Bazan (2017)

Presente estudio

4.2 Extracciéon de ¢

elulosa

4.2.1. Tratamiento preliminar: Extraccidn de antocianinas

Tabla 9

Cuantificacion de antocianinas a pH 4

Muestra PH1 PH4,5 A Antocianinas  Antocianinas

N° 510nm 700nm  510nm 700nm (mg/L) (mgl/g)

1 0,0820 0,0040 0,0430 0,0050 0,0400 10,0193 0,7014

2 0,1320 0,0150 0,0850 0,0160 0,0480 12,0232 0,8416

3 0,1250 10,0210 0,0750 0,0190 0,0480 12,0232 0,8416

X 11.0000 0,7948

c 1,1569 0,0809
Tabla 10
Cuantificacion de antocianinas a pH 2

Muestra PH1 PH4,5 A Antocianinas  Antocianinas

N° 510nm 700nm  510nm 700nm (mg/L) (mg/g)

1 0,0600 0,0090 0,0390 0,0090 0,0210 5,2601 0,3332

2 0,0580 0,0090 0,0400 0,0110 0,0200 5,0097 0,3173

3 0,0630 0,0100 0,0430 0,0110 0,0210 5,2601 0,3332

X 5,1767 0,3279

c 0,1446 0,0092
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Figura 9

Muestras de coronta de maiz morado extraidas las
antocianinas a pH 4

Nota. Imagen(izquierda) antes de la extraccion de antocianinas
e imagen (derecha) después de la extraccion

Tabla 11
Comparacion de los resultados con corontas maiz morado peruano
Procedencia Variedad Antocianinas (mg/g) Referencias
Tacnefio 22,6400 Delgado C y Bedoya J (2020)
Pert Arequipefio 8,4040 - 47,984 Gorriti et al. (2009)
Cantefio 7,0560 Lucas Fernandez (2019)
8,7400 Sanchez y Castro Vargas (2023)
0,7948 + 0,0809 Presente estudio

4.2.2. Rendimiento de extraccion y pureza de celulosa

Tabla 12

Rendimiento de extraccién en peso y pureza de
celulosa

Extraccion (%) Pureza (%)

29,2680 91,0487

4.3. Obtencidén de nanocelulosa

4.3.1. Rendimiento de extraccion y contenido de carboxilato en nanocelulosa
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Tabla 13

Extraccion en peso de nanocelulosa y contenido de carboxilato

N° de . NaClO Tiemp’o de Replicas Extraccion de carboxilato
Tratamiento (mmol/g) reaccién (h) nanocelulosa (%) (mmol/g)
R1 54,00 1,4475
R2 53,00 1,3100
1 10 4 R3 58,00 1,3830
55,00 1,3802
¢ 2,65 0,0688
R1 30,00 1,7575
R2 32,00 1,7200
2 10 8 R3 28,00 1,7425
30,00 1,7400
¢ 2,00 0,0189
R1 49,00 2,1500
R2 52,00 2,2025
3 30 4 R3 57,00 2,1776
52,67 2,1767
¢ 4,04 0,0263
R1 37,00 2,3050
R2 37,00 2,3028
4 30 8 R3 34,00 2,3230
X 36,00 2,3103
¢ 1,73 0,0111
R1 57,00 1,5950
R2 59,00 1,6200
s 20 6 R3 58,00 1,5850
58,00 1,6000
¢ 1,00 0,0180
R1 56,00 1,5825
R2 63,00 1,5725
6 20 6 R3 59,50 1,6175
X 59,50 1,5908
¢ 3,50 0.0236
R1 62,00 1,6070
R2 57,00 1,6000
7 20 6 R3 59,50 1,6230
X 59,50 1,6100
¢ 2,50 0,0118
R1 62,00 1,5870
R2 60,00 1,6155
8 20 6 R3 61,00 1,5680
X 61,00 1,5902
p 1,00 0.0239
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4.3.2. Caracterizacion por espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con
reflectancia atenuada (FTIR- ATR)

Figura 10
FTIR de coronta de maiz morado, celulosa y nanocelulosa
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4.3.3. Microscopia electrdnica de barrido (SEM)

Figura 11

Microscopia electronica de barrido de celulosa y nanocelulosa

1500 W 112680 mm Y0000 £TD 1ARI N L0

Nota. a) celulosa de coronta de maiz morado (10000x,) b) celulosa oxidada con TEMPO (100000x)
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4.4. Analisis estadistico de datos

4.4.1. Rendimiento de extraccion de nanocelulosa

Tabla 14

Varianza ANOVA para el rendimiento de la extraccion de nanocelulosa

SS df MS F p
(1) Sodium hypochlorite (L) ~ 10.083 1 10.083 1.6635  0.212606
Sodium hypochlorite (Q) 1552.042 1 1552.042  256.0532  0.000000
(2) Reaction time (L) 1302.083 1 1302.083 214.8155 0.000000
1L by 2L 52.083 1 52.083 8.5926  0.008568
Error 115.167 19 6.061
Total SS 3031.458 23
Tabla 15
Coeficientes de regresion del rendimiento de extraccion de nanocelulosa
Regressn - -95.% - +95.% -
Coeff. Std.Err. 1(19) p Cnf.Limt Cnf.Limt
Mean/Interc. 59.5000 0.710716 83,7184  0.000000 58,0125 60,9875
(1)Sodium
hypochlorite(L) 1.8333 1.421432 1.2898  0.212606 -0.5709 2,4042
Sodium
hypochlorite(Q) -32,1667 2,010208 -16.017  0.000000 -18.1870 -13.9796
(2)Reaction time(L) -20.8333 1.421432 -14.6566 0.000000 -11.9042 -8.9291
1L by 2L 4.1667 1.421432 2.9313  0.008568 0.5958 3.5709
Figura 12

Diagrama de Pareto para la respuesta de extraccion de nanocelulosa

% Extraccion

NaOCl (mmol/g)(Q)

(2)Tiempo de reaccidn (h)(L)

1Lby2L

(1)NaOCI (mmol/g)(L)

2931317

1.289779

--16-0[}

-14.6566 1
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Figura 13

Grafico de contorno de respuesta para el rendimiento de extraccion de
nanocelulosa en funcién hipoclorito de sodio y tiempo de reaccion
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Figura 14

Gréfico de superficie de respuesta para el rendimiento de extraccion
de nanocelulosa en funcién hipoclorito de sodio y tiempo de reaccion
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4.4.2. Contenido de Carboxilatos

Tabla 16
Analisis de varianza ANOVA para del contenido de carboxilato
SS df  MS F p

(1)Sodium hypochlorite(L) 1.401107 1 1.401107 1687.879 0.000000

Sodium hypochlorite(Q) 0.554618 1 0554618 668.134 0.000000

(2)Reaction time(L) 0.182583 1 0.182583 219.953 0.000000

1L by 2L 0.038297 1 0.038297 42.256 0.000002

Error 0.015772 19  0.000830

Total SS 2.192476 23

Tabla 17
Coeficientes de regresion para del contenido de carboxilato
Regressn - -95.% - +95.% -
Coeff. Std.Err. t(19) p Cnf.Limt Cnf.Limt
Mean/Interc. 1.597750 0.008317  192.1031  0.000000 1580342  1.615158
(1)Sodium
hypochlorite(L) 0.683400 0.016634  41.0838  0.000000 0.324292  0.359108
Sodium
hypochlorite(Q) 0608067 0.023524 258483  0.000000 0.279415  0.328652
(2)Reaction time(L) ~ 0.246700 0.016634  14.8308  0.000000 0.105942  0.140758
1L by 2L -0.113133 0.016634  -6.8012  0.000002 -0.073975  0.039159
Figura 15

Diagrama de Pareto para el contenido de carboxilato

(1)NaOCI {mmolig)(L)
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4.5. Optimizacion del rendimiento de extraccion de nanocelulosa

Tabla 18

Respuestas multiples

Solucion Sodium Reaction  content yield Deseabilidad
hypochlorite Time Ajuste Ajuste  Compuesta

1 29.3939 4 2.11683 54.6278 0.778429
3 29.0760 4 2.08631  55.6092 0.777512

Figura 16

Gréfico de contorno de multiple respuesta
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V. DISCUSIONES
5.1. Caracterizacién de la coronta de maiz morado:

5.1.1. Humedad, ceniza y extractivos

El valor de humedad obtenido (Tabla 5) es comparable con lo reportado por Sartika et al. (2023)
de 8,94 % en coronta de maiz de Indonesia, y por Burga Fernandez (2022) de 5,48 +0,58% en
coronta de maiz de Lambayeque, Perd. Con respecto al valor de ceniza obtenido es comparable
con lo reportado por Demewoz & Demsash (2023) de 1,70% en coronta de maiz de Etiopia;
por Burga Fernandez (2022) de 1,55 +0,004% en coronta de maiz de Lambayeque, Perd; y por

Louis & Venkatachalam (2020) de 3,10 £ 0.50 % en coronta de maiz de la India.

La coronta de maiz, a pesar de ser un residuo obtenido de la extraccion de la chicha morada,

todavia presenta extractivos como los pigmentos fenolicos (Demewoz & Demsash, 2023).

5.1.2. Celulosa, hemicelulosa y lignina

En la tabla 7 se muestra la composicion lignocelulésica de la coronta de maiz morado, y en
la tabla 8, se observa que los valores son cercanos a lo obtenido por otros investigadores con
maiz amarillo.

Se asume que los extractivos, la celulosa, hemicelulosa, lignina y ceniza son los Unicos
compuestos de la biomasa (coronta de maiz) Demewoz & Demsash (2023). Por lo tanto,
(Extractivos + hemicelulosa + lignina + ceniza + celulosa) % = 100 %; al reemplazar los valores

seria: (2,6200 + 36,0610 + 17,8528 + 1,6608 + 41,8143) % = 100% (tabla 5, 6y 7).

5.2. Extraccion de celulosa

5.2.1. Tratamiento preliminar: Extraccién de antocianinas
En la tabla 9 se muestra los resultados de la cuantificacidén de antocianinas obtenido en pH 4,

siendo el de mayor contenido que el de pH 2 (Tabla 10). El contenido de antocianinas fue de
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0,7948 + 0,0809mg/g de coronta de maiz morado agotada en pH 4. La extraccién en diferentes

soluciones de pH se puede apreciar visualmente en la figura 9.

La Tabla 11 muestra resultados comparables con otras investigaciones.
5.2.2. Rendimiento de extraccion y pureza de celulosa
Los valores obtenidos de la tabla 12 son similares a Hidayatullah et al. (2024) y Rasri et al.

(2023) en coronta de maiz, con pureza de celulosa de 75.32% y 77.4% respectivamente.

5.3. Obtencién de nanocelulosa

5.3.1. Rendimiento de extraccién y contenido de carboxilato de nanocelulosa
Se obtuvo rendimientos entre 30 — 61 % de extraccion de nanocelulosa (tabla 13) comparables
con Hop et al. (2022) en pulpa de madera blanqueada (87%) y con Zhang et al. (2020) en

pulpa de semilla de limén (52.01%).

Los contenidos de grupos carboxilato fueron entre 1,38 y 2,31 mmol/g, con 10 y 30 mmol de
NaClO (agente oxidante) /g de celulosa respectivamente, comparables con lo reportado por
Isogai et al., (2011) con 1,70 mmol de carboxilato/g con 10 mmol de NaClO/g de celulosa y
de Hastuti et al. (2019) con carboxilatos de 1,08 y 1,50 mmol de carboxilato/g de carboxilato

con 10 y 20 mmol de NaClO/g de celulosa

Hop et al., (2022) obtuvo contenidos de carboxilatos de 0,4 a 1,2 mmol/g de celulosa al
incrementar la concentracién de NaClO de 5 a 12 mmol/g de celulosa de madera blanqueada,

siendo el contenido éptimo de 1,18 mmol/g.
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5.3.2. Caracterizacion por espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier con

reflectancia atenuada (FTIR- ATR)

En la figura 10 se muestra los espectros FTIR de la coronta de maiz morado, celulosa y

nanocelulosa que a continuacién se describen.

5.3.2.1. Coronta de maiz morado

En el espectro FTIR se identifican las siguientes bandas de absorcion: A 3339 cm™ asociada
a las vibraciones de estiramiento del grupo —OH, correspondientes a los enlaces de hidrogeno
presentes en celulosa, hemicelulosa, y lignina. A 2921 cm™ (region 2950-2800 cm™)
atribuida al estiramiento de los enlaces C—H que se encuentra principalmente en las
estructuras de celulosa, hemicelulosa y lignina (Charoensopa et al., 2024). A 1601 cm™
(region 16851550 cm™) corresponde a la vibracion de estiramiento del doble enlace C=C de
los anillos aromaticos, caracteristico de la lignina, a 1245 cm™ vibracion de estiramiento del
enlace C-O del grupo arilo, atribuida a la lignina (Mandal et al.,2011). A 1034 cm 'atribuida
a la vibracién de estiramiento asimétrica C-O—C de los enlaces glicosidicos, indicando la

presencia de /hemicelulosa (Louis et al., 2020).

5.3.2.2. Celulosa

A 3333 cm asociada con las vibraciones de estiramiento del grupo -OH. A 2893 cm™ (entre
2950-2800 cm™?) atribuida al estiramiento de los enlaces C-H de la celulosa después del
tratamiento alcalino y blanqueamiento. A 1639 cm™ corresponde a las vibraciones de tension
del agua absorbida por los grupos O—H hidrdfilos (Hop et al., 2022). A 1429 cm™ (entre 1455-
1399 cm?) se debe a vibraciones de flexion del enlace C- H y son picos caracteristicos de la
celulosa en forma cristalina (Louis et al. 2020), a 1029 cm ™ asociada al estiramiento de los

enlaces glucosidicos de la celulosa.
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5.3.2.3. Nanocelulosa

A 3324 cm asociada con las vibraciones de estiramiento del grupo -OH propio de los enlaces
de hidrogeno en la celulosa. A 2891 cm™ (entre 2950-2800 cm—1) atribuida al estiramiento de
los enlaces C-H de la celulosa. Después de la oxidacion TEMPO de la celulosa, hubo un
desplazamiento del pico 1639 cm™ a 1601 cm™, lo que indica un debilitamiento de los enlaces
OH, originando cambios en la estructura de la celulosa, como consecuencia de la conversion
del grupo hidroxilo del C6 en grupo carboxilato C6 (Hop et al.,2022; Yang et al., 2017). Para
la coronta, celulosa y nanocelulosa se observé a 1034,89 cm™ que se atribuyé a los enlaces

glucosidicos C-O-C presentes en la celulosa.

5.3.3. Microscopia electronica de barrido (SEM)

Las muestras fueron analizadas a diferentes magnificaciones con el propoésito de observar el
cambio entre la celulosa y la nanocelulosa TEMPO. En la figura (a) se muestra celulosa
extraida de la coronta de maiz morado. La presencia de fibras de tamafio microscopico de forma
irregular, es una indicacion de que la hemicelulosa y la lignina se han eliminado eficazmente
debido a los tratamientos quimicos, corroborado por los FTIR de la celulosa. La figura (b)
corresponde nanocelulosa TEMPO preparadas con un contenido de NaClO de 20 mmol/g, pH
de 10, tiempo de reaccion de 6 horas. La morfologia de la nanocelulosa es irregular, tiende a
aglomerarse durante el secado, por lo tanto, la caracterizacion en estado sélido puede reflejar
ciertos cambios estructurales del secado y no necesariamente la naturaleza precisa de la

nanocelulosa individual (Jiang et al., 2014).

5.4. Analisis estadisticos de datos

5.4.1. Rendimiento de extraccion de nanocelulosa

La tabla 14 muestra el analisis de varianza ANOVA para los 8 tratamientos, con una influencia
significativa (p<0.05) del hipoclorito de sodio (mmol/g) y tiempo de reacciéon (h) en el

rendimiento de extraccion de nanocelulosa.
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Latabla 15 se observa que mediante los coeficientes de regresion el incremento del rendimiento
de extraccion de la nanocelulosa ocurre con un aumento del hipoclorito de sodio y menor

tiempo de reaccion.

En el diagrama de Pareto (figura 12) se observa el efecto del hipoclorito de sodio (mmol/g y
tiempo de reaccién (h) de manera conjunta en el rendimiento de la extraccién de nanocelulosa

de la coronta de maiz morado.

En las figuras 13 y 14 de contorno y de superficie, se muestra que a un menor tiempo de
reaccion y concentracion alta de hipoclorito de sodio se obtiene un mayor rendimiento de

extraccion de nanocelulosa.

5.4.2 Contenido de carboxilatos
Para el contenido de carboxilatos, en las tablas 16, 17 y figura 15, se observo influencia

significativa (p<0.05) del hipoclorito de sodio (mmol) y tiempo de reaccion (h).

5.5. Optimizacién de rendimiento de extraccion de nanocelulosa
El anéalisis de optimizacién del rendimiento de nanocelulosa se realizd mediante la funcién de
deseabilidad (tabla 18) y se aplico con el objetivo de maximizar el tiempo de reaccion y la

concentracion de hipoclorito de sodio.

El mayor rendimiento de extraccion se obtiene a una concentracion de hipoclorito de sodio de
29,3939 milimoles /g con un tiempo de reaccion de 4 h, obteniendo una deseabilidad de 0,77.

Aproximandose al tratamiento T3 con un rendimiento de 52,67%.
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VI. CONCLUSIONES

Se caracterizd la coronta de maiz morado residuo de la obtencién de chica morada teniendo
como resultado de celulosa 41,8143 + 0,34, lignina 17,8528 + 0,05, hemicelulosa 36,0610 +
0,34, ceniza 1,6608 + 0,06 y humedad 5,7660 + 0,08 y extractivos 2,6200 + 0,02, asi como la
identificacion de sus grupos funcionales por Espectroscopia infrarroja por transformada de

Fourier con reflectancia atenuada (FTIR- ATR).

Se extrajeron las antocianinas en pH 4 con un contenido 0,7948 + 0,08 mg/g.

Se extrajo la celulosa por tratamiento alcalino utilizando NaOH y luego un blanqueamiento
con perdxido obteniendo un rendimiento del 29,2680 % y una pureza de 91,0487 %, la misma

que fue caracterizada por FTIR-ATR y Microscopia electrdnica de barrido (SEM).

Se obtuvo la nanocelulosa por el método de oxidaciéon TEMPO, obteniendo rendimientos entre
30 — 61 %, la misma que fue caracterizada por FTIR-ATR y SEM, y mediante la funcién de
deseabilidad, el rendimiento éptimo a una concentracion de 29,3939 mmol/g de NaCIO y un

tiempo de reaccion de 4 horas.
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Vil. RECOMENDACIONES

Para la obtencion nanocelulosa, la materia prima (celulosa) tiene que estar himeda dado que

la celulosa es insoluble en agua.

El reactivo tempo (2,2,6,6-tetrametil-1-piperidil-1-oxil) tiene que mantenerse refrigerado para su

conservacion.

Utilizar una centrifuga con altas revoluciones por minutos, para un mayor rendimiento de la

extraccion de nanocelulosa

Se requiere dializar la nanocelulosa por més de 5 dias, utilizando nitrato de plata para verificar

si ya no hay mas iones cloruro en la muestra.

Al utilizar el ultrasonicador, la muestra debe estar refrigerada previamente, porque se produce

un calentamiento.

Incentivar las investigaciones en el campo de la nanotecnologia.
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IX. ANEXOS

ANEXO 1. Preparacion de la muestra CMM

Figura 17

Coronta lavada y secada

Figura 18

Coronta seca en Molino IKA/M 20 para molienda

Figura 19

Tamizado y almacenamiento de la muestra en desecador

55



ANEXO 2. Analisis proximal de la muestra CMM

Figura 20

Determinacion de humedad en estufa

Figura 21

Determinacion de ceniza en mufla

Figura 22

Determinacion de extractivos en
bafio maria
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Figura 23

Determinacion de lignina

Figura 24

Determinacién de celulosa

Figura 25

Determinacién de holocelulosa
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ANEXO 3. Extraccion de antocianinas de CMM

Figura 26

Extraccién de antocianinas en estufa

Figura 27

Cuantificacion de antocianinas
en espectrofotometro

ANEXO 4. Extraccion de celulosa

Figura 28

Harina de maiz morado después
del tratamiento alcalino
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Figura 29

Celulosa Blanqueada

ANEXO 5. Extraccion de nanocelulosa

Figura 30

Gel de nanocelulosa refrigerada
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