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RESUMEN

La presente investigacion tuvo como objetivo la obtencion de nanocelulosa a partir del
bagazo de pifia (Ananas comosus) mediante un proceso de hidrdlisis acida. Para ello, se
empez0 extrayendo la celulosa de la materia prima con la aplicacion de 6 tratamientos
alcalinos con hidroxido de sodio a distintas concentraciones (5% y 10%) y temperaturas
(25°C, 65 °Cy 100 °C), evaluando el rendimiento y contenido de alfa-celulosa. La muestra
con mejores resultados (T2), evidencidé un contenido de celulosa de 23.913% y de alfa-
celulosa de hasta 58.798%, esta se utilizd para la obtencion de nanocelulosa mediante
hidrolisis con &cido sulfurico con las concentraciones de 62% y 70% y complementado con
tratamiento ultrasonico. Se caracterizaron las muestras mediante espectroscopia infrarroja
(FTIR), analisis de transmitancia UV-visible y observacion microscopica. El tratamiento con
acido sulfurico al 62% presentd mejores caracteristicas en cuanto a contenido de grupos
funcionales de materia celulosica, cristalinidad con una transmitancia de 86.877%, y
estructura visual presentando caracteristicas de estructuras nanofibrilares sin aglomeraciones,
mientras que al 70% se observé degradacion parcial debido a que altas concentraciones de
acido resultan muy agresivos para la celulosa. Se concluye que el bagazo de pina es una
fuente viable para la obtencion de nanocelulosa, siendo clave optimizar las condiciones del
acondicionamiento y pretratamiento de la materia prima, ademas de la hidrolisis para

preservar la estructura nanocristalina.

Palabras clave: Nanocelulosa, Bagazo de piia, Hidrolisis acida, Celulosa,

Espectroscopia infrarroja, Microscopio optico, Ultrasonido.
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ABSTRACT

This research aimed to obtain nanocellulose from pineapple bagasse (Ananas
comosus) through an acid hydrolysis process. The study began with the extraction of cellulose
using six alkaline treatments with sodium hydroxide at different concentrations (5% and 10%)
and temperatures (25 °C, 65 °C, and 100 °C), evaluating both cellulose yield and alpha-
cellulose content. The best-performing treatment (T2) yielded 23.913% cellulose and up to
58.798% alpha-cellulose. This sample was used for nanocellulose production via sulfuric acid
hydrolysis at concentrations of 62% and 70%, complemented by ultrasonic treatment. The
resulting nanocellulose was characterized by Fourier-transform infrared spectroscopy (FTIR),
UV-visible transmittance analysis, and optical microscopy. The treatment with 62% sulfuric
acid showed better characteristics in terms of functional cellulose groups, crystallinity (with a
transmittance of 86.877%), and nanofibrillar structure without agglomeration. In contrast, the
70% treatment resulted in partial degradation, as high acid concentrations are highly
aggressive to cellulose. It is concluded that pineapple bagasse is a viable raw material for
nanocellulose production, highlighting the importance of optimizing pretreatment and

hydrolysis conditions to preserve its nanocrystalline structure.

Keywords: Nanocellulose, Pineapple bagasse, Acid hydrolysis, Cellulose, Infrared

spectroscopy, Optical microscopy, Ultrasound.
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I. INTRODUCCION

En el Perti, los mercados de abasto generan diariamente grandes cantidades de
residuos organicos, especialmente restos de frutas y verduras, que en su mayoria son arrojados
a las calles y no reciben un tratamiento adecuado. Esta situacion da lugar a focos de
contaminacion, proliferacion de vectores bioldgicos como moscas, cucarachas y roedores, asi
como de emision de gases contaminantes por la descomposicion de la materia orgénica,

generando ademas malos olores en las zonas circundantes.

En Chiclayo, esta problemadtica es especialmente notoria en zonas comerciales o
mercados como el Mercado Modelo, donde a diario se desechan grandes cantidades de bagazo
de pina tras el procesamiento y venta de jugos. Frente a esto, resulta necesario promover
alternativas sostenibles que permitan revalorizar estos residuos organicos, transformandolos a

través de procesos limpios y de bajo impacto ambiental.

Una de las opciones mas prometedoras es la extraccion de celulosa y su posterior
transformacion en nanocelulosa, un nanomaterial de origen renovable, biodegradable y con
propiedades mecanicas y fisicoquimicas excepcionales. Este material ha cobrado gran interés
por su versatilidad, ya que se encuentra en la tematica de empaques biodegradables,

biomedicina, recubrimientos, entre otros campos.

La produccién de nanocelulosa requiere de procesos quimicos como la hidrodlisis
alcalina, seguida de una hidrolisis acida controlada con 4cido sulftrico, que permite reducir

las fibras celulosicas a dimensiones nanométricas. Sin embargo, factores como la
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concentracion del reactivo y la temperatura influyen significativamente en la calidad final del

producto, pudiendo incluso inducir su degradacion si no se controlan adecuadamente.

Pese a los avances tecnologicos en este campo, la mayoria de investigaciones se han
enfocado en materias primas convencionales como la madera o el algodon, siendo escasos los
estudios que valoran residuos agroindustriales no madereros como el bagazo de pifia, lo que
subraya la necesidad de explorar su potencial. Ademas, el aprovechamiento del bagazo de
pifia contribuiria a reducir los niveles de contaminacion, fomentar la responsabilidad
ambiental en las personas y abrir lineas de investigacion en el uso de materias primas no

madereras.

En ese marco, esta investigacion tiene como finalidad evaluar la viabilidad del bagazo
de pifia, residuo ampliamente generado en la ciudad de Chiclayo, una ciudad de un clima
calido ubicada al norte del Peru, como fuente alternativa para la produccion de nanocelulosa,
utilizando metodologias accesibles. Esta propuesta se justifica tanto por su relevancia

ambiental y social, como por su aportacion al conocimiento cientifico.
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II.  DISENO TEORICO
2.1. Antecedentes

Lozada Parra, A.D. (2020) establecié como objetivo principal, obtener nanocelulosa
de la cascara de café mediante el uso de tratamientos de lixiviacion y 4cidos basicos. El
disefio fue experimental y las variables del proceso fueron el tiempo de tratamiento 4cido y la
relacion acido/celulosa. Se utilizé un disefio factorial 4x3 para estudiar estas variables, lo que
resulto en las condiciones ideales con un tiempo de 45 minutos y una relacion acido/celulosa
de 10 mL/g.

Sanaguano Peralta, S.E. (2021). El objetivo principal, presente en su investigacion fue
obtener nanocelulosa con hojas de mazorca de maiz, el cual consistia usar tratamiento
alcalino y blanqueo, en donde se trabajo con 2 variables: concentracion de hidroxido de sodio
y temperatura de extraccion, en donde se realizo la caracterizacion morfoldgica y quimica,
obteniendo resultados con un rendimiento del 38.94% y un contenido de alfa celulosa de
91.51%., posterior a esto obtuvo la nanocelulosa mediante 2 métodos: hidrélisis 4cida y acido
sulfurico al 60 y 65 %, el cual tuvo mejor resultado el método de 4cido sulftirico ya que
presentaba un valor de 90.779 % de rendimiento.

Ramirez Hernandez, Z. (2020) realiz6 un estudio para obtener nanocelulosa a partir de
los desechos de la industria citricola en Alamo Temapache, Veracruz. Utilizando métodos
como hidrdlisis acida y alcalina, blanqueamiento con hipoclorito de sodio y sonicacion como
método mecanico. El resultado fue celulosa en polvo fina, seca y blanca con un rendimiento
del 14.16%.

Presenda, A., Bolio, G., Azamar, V., Ramirez, J., Sarracino, O., Hernandez, M., De La

Cruz, P. (2020). En su investigacion se extrajo celulosa de los desechos de pifia mediante la
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utilizacion de pre-hidrolisis acida al 0,5 % y acido sulfurico. También emplearon el método
de pulpeo de Sosa con antraquinona y blanqueo libre de cloro elemental, lo que resulté en un
rendimiento de celulosa del 93 %.

Herrera Teran, M.E (2018) cuyo objetivo principal fue aislar las pulpas de abacd, con
la finalidad de obtener nanocristales de celulosa, utilizando el método de hidrélisis acida. El
mejor resultado que pudo obtener utilizando un disefio experimental fue que las condiciones
mas favorables estuvieron a 45 minutos y 10 Ml/g, lo que produjo nanocristales de celulosa
tipo IB con un espesor de 4.69 nm y una longitud de 300,90 nm con un rendimiento de 7.94 %
y una cristalinidad de 82.26%.

Decheco Egusquiza, A.C (2018) experimentd el impacto de la aplicacion de la enzima
celulosa fingica en las cascaras de pifia tipo Golden para producir jarabe glucosado. El
resultado fue una concentracion de celulosa del 1.5 % (p/v) durante un tiempo de hidrolisis de
treinta horas, asi como un valor promedio de azucar reductora del 14.5% y dextrosa del
31.3%.

Arango Pérez, S.E (2022) evalu6 la obtencion y caracterizacion de nanocelulosa
fibrilar a partir de la madera de bolaina blanca en donde se evalta a diferentes alturas del eje
longitudinal. El rendimiento de la nanocelulosa fibrilar mediante tipo apical, media y basal
fue de 32,1 %; 33,6 % y 31 %. En todo lo que es su didmetro en el mismo régimen fue de
84nm,75nm, 69nm respectivamente lo cual no fue el resultado esperado. Por otro lado, los
valores que oscilan entre 200 nm y 300nm, mostraron el rendimiento de la nanocelulosa en 76
%, 93% y 96% con respecto a lo apical, media y basal.

Garcia, D., Zegarra, R. (2020). En su tesis aislo la nanocelulosa de la corteza de sandia

con la finalidad de obtener las imagenes morfologicas, mediante el método de microscopia
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electronica de barrido. Después de realizar un tratamiento alcalino con KOH y luego usar el
proceso de hidrdlisis &cida, los autores encontraron un rendimiento de nanocelulosa de
64.96% a 60% de H2S04 y una hidrolisis de 30 minutos. Ademas, se encontrd que la
morfologia de las nanocelulosas era mas evidente a 200 pm que a 100 pm.

Quispe, J., Velasquez, P. (2022). La finalidad de su estudio es obtener celulosa con
residuos de tallos de quinua, utilizando un digestor para el proceso de extraccion en donde se
efecto tratamiento medio alcalino 15% (p/v) de hidroxido de sodio y licor blanco, y se obtuvo
como resultado 48.1 % de celulosa.

Ortega Cahui, M.B (2019). La finalidad de su tesis fue obtener bioplastico mediante la
paja y residuos de granos de arroz, el tratamiento que utilizo fue hidrolisis basica utilizando
hidroxido de Sodio al 10 % con un blanqueamiento de pulpa con hipoclorito de sodio al 1%.

Por otro lado, el rendimiento de celulosa y almidon que se obtuvo fue de 42 .06 % y 47.44 %.
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III. BASES TEORICAS

La pifa:

La pifia (Ananus Comosus), es originaria de América del Sur, perteneciente a la
familia Bromeliaceae, la cual estd compuesta por més de 3408 especies y 58 géneros (Pérez et
al., 2020). Debido a su capacidad para adaptarse a diversos tipos de hébitats y altitudes, se
puede encontrar en una amplia gama de ubicaciones, que van desde 4500 m s. n. m.
(Rodriguez et al., 2020).

Asimismo, el consumo de esta fruta tropical aporta una serie de vitaminas y minerales
como es la vitamina C, hierro, magnesio, potasio, ademas de ser una buena fuente de
hidratacién y contar con un bajo nivel calérico, haciendo de este un alimento importante en la
dieta diaria (Gavin, 2022).

A nivel mundial, Asia — Pacifico fue el que gener6 en el afio 2021 una mayor
produccion de pifia, con un total de 13 millones de toneladas el cual representa el 41 % de la
mayor produccion en el mundo, por otro lado, América obtuvo el segundo lugar debido a que
exporto 10.2 millones de toneladas y en tltima estancia Africa produjo un total de 5.2
millones de toneladas. Ademas, en el mundo, la pifia se encuentra en expansion con un flujo
de crecimiento de 27 millones de ddlares en 2023 y se proyecta para el 2028 a 36 millones de
doélares. No obstante, la produccion de pifia mayormente es limitada, encontrandose
principalmente en regiones tropicales, las variedades como cayena lisa se cultivan en

Sudafrica, México, cuba, Taiwan, Puerto Rico, Australia, Filipinas, Hawai (Agraria, 2023).

La pifia en el Peru
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Durante el primer periodo de 3 meses en 2023, Perti exportd 575 toneladas de pina,
adquiriendo un ingreso econdomico de 1.95 millones de dolares, estoy hizo que se registrara un
aumento del 58 % en volumen y un 29 % en el valor de este fruto.

Estados unidos fue el pais que mas importo la pifia del Perti. El pais importo 560
toneladas por un valor 1.95 millones de dolares. Por otro lado, Chile fue el segundo pais que
exporto pifia a Estados unidos obteniendo asi 24 mil dolares por 10 toneladas (Agraria, 2023).

En el primer trimestre del 2024, el alcance de la pifia logré aumentar de 10 paises a un
total de 14, teniendo como la mas adquirida a la pifia en conserva con un porcentaje del 61.5%
en exportaciones a nivel mundial con un total de 582 toneladas por un ingreso econémico de
1.8 millones de dolares. En segundo lugar, la pifia deshidratada con un 29.4% de
exportaciones resultd con 837 mil dolares y el tercer lugar el puré con una representacion de
exportacion del 4.4%.

La empresa Gandules INC. S.A.C., fue la principal empresa exportadora con mayor
produccion, en volumen y valor, debido a que proceso 336 toneladas de pifias valorizadas en

1.2 millones de doélares, liderando con un 41.1% de envios. (Agraria, 2024).

Caracteristicas de la pifia
La pifia contiene una enzima llamada bromelina, se encuentra en el tallo y en el fruto,
esta, ayuda al proceso de digestion y fragmenta proteinas con la finalidad de convertirlas en

aminoacidos. (Guia de alimentos, s.f.).

Composicion de la piiia
El agua es el principal componente de la pifia, que representa el 86 % de su peso. Los
carbohidratos son el principal nutriente de la pifia, que representa alrededor del 13 % de su

peso. También se puede saber que la pifia tiene un alto contenido en vitamina C, asi como de
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fibra dietética. Asi mismo, esta fruta contiene minerales, ricos en potasio, magnesio, hierro y

calcio. Por otro lado, presenta niveles bajos de sodio y grasas (Ortega et al., 2021).

Composicion fitoquimica de la pifa.
Tabla 1.

Compuestos bioactivos de la pinia.

Fuente Pulpa Jugo Céscara
Total, de vitamina 47.8 -
(mg/100 gr)
Fenoles totales (mg/100 77.5 358 -
gr)
Carotenoides (png/100 de 42.8 - -
[ caroteno)
Fibra dietética % 2.8 - 70.6
Fenolicos ligados a la - - 2270
fibra dietética (mg/100
gr)

Nota: Extraido de Ortega et al., (2021)

Bagazo de pina

El bagazo de pifia o también conocido como mosto, es el residuo que genera la pifia
una vez que es colada, para hacer un derivado. En lo que va del afio del 2023, se han
exportado mas de 511 toneladas de pinas, esto genera un 15 % de residuos en cascara y
bagazo de pifia. (AgroOrgénico, 2020). El aprovechamiento de dichos residuos se utiliza para
la elaboracion de empaques biodegradables con la finalidad de proteger el medio ambiente.

Por otro lado, esto disminuye la deforestacion y tala de arboles en la amazonia
peruana, en el 2022 se registrd 5806 hectareas de bosques deforestados y talados. (Vera, E.
2023)

Obtencion de nanocelulosa a partir de biomasa lignocelulosica
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En la actualidad se ha vuelto muy atractivo el estudio de la obtencién de nanocelulosa,
en la cual la materia prima es la biomasa lignoceluldsica, debido a que sus destacadas
caracteristicas y propiedades, lo que deja una puerta abierta a futuras aplicaciones. Se lleva a
cabo dos etapas: la primera etapa es un pretratamiento para la eliminacidon de componentes no
celuldsicos (hemicelulosa, lignina, etc.), luego la nanocelulosa es extraida de las fibras de la

celulosa, por aplicacion de varios procesos de extraccion. (Phanthong et al. 2018)

Biomasa lignoceluldsica
El material lignoceluldsico estd compuesto principalmente por los siguientes
polimeros: celulosa, hemicelulosa y lignina, con una pequefia cantidad de s6lidos extractivos

y cenizas (ver figura 1).

Figura 1.

Estructura de la pared celular de biomasa LC.

Nota. Extraido de Wang et al., (2017)
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Existen diversas formas de clasificar la biomasa LC, de la cual la mas conocida

industrialmente es la maderera, pero actualmente también se encuentra en potencia, la

biomasa no maderera que abarca incluso los residuos agricolas (bagazo de cana, fibra de

algodon, gramineas, etc.) (Afanasjeva et al., 2017).

Figura 2.

Estructura de la pared celular vegetal.
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Nota. Recopilado de Rubin, (2008).

Celulosa
En el mundo, la celulosa es conocido como el biopolimero natural méas abundante, con

la capacidad de un buen rendimiento a nivel industrial por lo cual su produccion al afio llega a
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mas de 1.5 billones de toneladas, entre sus caracteristicas destacan ser un recurso renovable,
sus grandes propiedades mecdnicas y su reactividad (Zambrano et al., 2021).

Asimismo, independiente de la fuente (madera, algodon, céscaras de cereales, bagazo,
otros residuos), posee una cadena lineal que esta conformado por unidades de D-
anhidroglucopiranosa relacionadas por enlaces -1,4-glicosidicos. Los puentes de hidrogeno
que forman las moléculas de celulosa tienden a ser intermoleculares e intramoleculares,
ocasionando que al primer estimulo, estos biopolimeros, se alineen para formar microfibrillas,
fibrillas y paredes celulares de fibra sucesivamente (Labrador y Osto, 2021). Adicional a lo
anterior, la presencia de tres grupos OH en cada una de las unidades estructurales le permite
reaccionar bien sea como un alcohol, un éster o un éter. Esto ha permitido ampliar la gama
tanto de modificaciones quimicas posibles como de derivados; y que hayan sido empleados
tanto por la industria farmacéutica como por la de alimentos o la textil. Afios recientes,
polimeros derivados de la celulosa han adquirido un renovado interés debido a su potencial
biodegradacion. (Ganan et al., 2017).
Figura 3.

Estructura de celulosa.

OH

Extremo no reductor Celobiosa Extremo reductor
Nota. Recopilado de Alfaro et al., (2024)
Obtencion de la celulosa
Existen dos métodos importantes para la obtencion de celulosa, usados con frecuencia

a escala industrial, se ha ido presentando ciertas modificaciones segun el uso que se presente.
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Método quimico. Este método tiene propuesto disolver la lignina, por lo cual la
madera se hierve quimicamente a alta temperatura y presion utilizando una solucién alcalina,
liberando asi las fibras. Dependiendo de los aditivos quimicos que se utilizan durante el
proceso, se obtendran diferentes tipos de papel, por ejemplo, los aditivos mas usados
industrialmente son Kraft y al sulfito, siendo la primera mas referida y aclamada en el mundo.
Dado que el rendimiento global del material de partida es parcialmente bajo, sdlo queda del
40 al 55% en el producto final, el resto se pierde en la solucion alcalina. Pero este tipo de
celulosa tienen la cualidad de ser muy estables y resistentes porque las fibras se mantienen
perennes, ademads de la facilidad de blanqueamiento y con el tiempo seria menor la

probabilidad de perder sus cualidades. (Velasco et al., 2020).

Método mecanico. Durante el proceso mecanico, la madera se muele y se tritura bajo
las condiciones de subidas temperaturas y presiones. A continuacion, la pasta se clasifica, lava
y finalmente blanqueada. La pulpa mecénica tiene un alto rendimiento de utilizacion,
generalmente del 85 al 95%, pero existen imprevistos y dificultados en el proceso, como la
posibilidad de oxidacion de la lignina restante en el producto, provocando un color

amarillento como el de periddicos viejos (Velasco et al., 2020).

Hemicelulosa

Se resalta de la hemicelulosa que es el componente mas complejo en la estructura de la
pared celular. Asimismo, son un grupo de heteropolisacaridos que estan constituidas por
cadenas complejas ramificadas y cortas de azticares: Destacando, pentosas (D-xilosa y L-
arabinosa), hexosas (D-manosa, D-galactosa y D-glucosa), ademas de acidos urénicos y
desoxihexosas (Javier, 2021). Estas cadenas estan unidas por enlaces B (1;4) y a (1;3), y por la

presencia de carbohidratos ttiles en su estructura, puede usarse en diversos experimentos ¢
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investigaciones para la produccion de biocombustibles, azucares fermentables y

reaprovechables, entre otros (Rosas, 2023).

Debido a que la hemicelulosa presenta con la lignina, enlaces covalentes y con la
celulosa, enlaces puente de hidrogeno, ademas de diferentes sustituyentes relacionados al
esqueleto carbonatado, estd se definiria como amorfa. La funcion principal de la hemicelulosa
va dirigido a la pared celular vegetal, y se trata de ser un refuerzo a esta misma, ademas de
tener funciones de almacenamiento en semillas y ser fuentes de sefializacion molecular. Este
heteropolisacérido estd dividido en 4 grupos de polisacéridos: xilanos, mananos, xiloglucanos
y glucanos con enlaces mixto. Asimismo, el principal componente de la hemicelulosa vendria
siendo, el xilano, el cual confiere fuerza a la pared secundaria. Segln las caracteristicas de la
hemicelulosa se determinaria su gran rendimiento para la produccion de etanol y la industria

del papel (Javier, 2021).

Lignina

La lignina esta presente en las plantas con un porcentaje significante del 15 al 40 % en
la pared celular, siendo también el biopolimero aromatico mas abundante. Ademas del tercer
polimero organico mas abundante, tras la quitina y celulosa, con una produccién de 600

millones Tn anual (Espinoza, 2019).

Esta se caracteriza por brindar resistencia, impermeabilidad y presion hidrica a las
plantas y soporte estructural a células especializadas en almacenamiento y sostén.
Estructuralmente, es un heteropolimero amorfo, insoluble en agua, formada por uniones de
diferentes mondmeros y enlaces, debido a la presencia de diversas enzimas durante la

biosintesis y polimerizacion que ocurre en la pared celular (Maceda et al., 2021).
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Asimismo, por sus caracteristicas presentes, esta cuenta con una diversidad de ventajas
en el ambito econdomico e industrial. Con un origen renovable debido a su origen en la
biomasa, representaria del 0,25 al 0,33% del carbono orgéanico en el planeta tierra lo que le
permite una alta posibilidad de desempefio en la industria de la biorrefineria para lograr

sostenibilidad econémica (Gutiérrez et al., 2020).

Figura 4.

Modelo estructural de la lignina.

Nota. Extraido de Rosas, (2023)

Nanocelulosa

Nanocelulosa es el cristal o fibra de celulosa, pudiendo tomar forma de nanocristales o

nanofibras con la visualizacion de la dimension del nanometro (Mufioz, 2018). Siendo un
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bionanomaterial de peso ligero, que se puede extraer de la pared celular vegetal, asimismo,
con relacion a su tamafio nanométrico (menos de 100 nm de didmetro), le proporciona ciertas
propiedades que generan atencidn, como su gran resistencia, alta superficie y rigidez
impecable de hasta 220 GPa de mddulo estatico. Ademas, estructuralmente puede modificar
su superficie accesiblemente por la presencia de una elevada cantidad de grupos hidroxilos.
(Phanthong et al., 2018)

Muioz (2018), sefiala que existen tipos de nanocelulosa clasificados en diversas
subcategorias ya sea tomando en cuenta la forma, funcidon, dimension, entre otros. Ademas, en
afio 2011, la Asociacion Técnica de la Pulpa y de la Industria del Papel conocida por sus
siglas en inglés como “TAPPI”, propuso términos estandar y las definiciones
correspondientes para la nanocelulosa. Puede observarse la clasificacion definida por la
TAPPI en la (figura 5).

Figura 5.

Clasificacion de nanocelulosa.

Nanomaterial

de celulosa
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— !
Nanofibras de
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Celulosa Microfibras de
nanocristalina (CNC) celulosa (CNF)

Ancho: 3-10 nm-L/D<¢5 Ancho: 5s-30 nm-L/D<¢ 5

Nota. Recopilado de Muioz, (2018).
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Tipos de nanocelulosa

Nanofibras de celulosa (CNF). Con un didmetro de 10 a 40 nandémetros y longitudes
que varian entre los 500 y por sobre los 1000 nanémetros, la celulosa nanofibrilar posee
partes con aspecto cristalino y amorfo alternadamente, asemejandolo morfolégicamente con
un fideo. Existen diversos métodos para extraer las nanofibras de celulosa, entre las cuales las
mas aplicadas son: Métodos mecénicos como la homogenizacion a altas presiones y

criomolienda, ademads existen otros métodos como el enzimdatico o quimicos (Vidales, 2019).

Phanthong, Reubroycharoen, Hao, Xu, Abudula y Guana., (2018) sefialan que “en
comparacion con la celulosa nanocristalina, la celulosa nanofribilada tiene una longitud mas

larga con una relacion de aspecto alta (longitud a didmetro)”. (p. 3).

Figura 6.

Celulosa nanofibrilada.
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Nota. Recopilado de la web de Universidad Complutense Madrid

Nanocristales de celulosa (CNC). La celulosa cristalina, conocida también como

nanocristales de celulosa, nanowhiskers de celulosa 0 CNC puede variar en dimension y

32



cristalinidad de acuerdo con la materia de uso y el proceso a realizarse. Su forma asemejada a
un grano de arroz consta de un didmetro comprendido entre los 2 y 50 nandémetros y la
longitud tiene un rango de 100 a 600 nanémetros, asimismo casos un poco superiores a los
1000 nm. (Phanthong et al., 2018) (Mufioz, 2018).

Segun Vidales (2019), sefiala que “el tamafio depende del origen de la celulosa, asi
como de la temperatura, tiempo, concentracion y naturaleza del dcido empleado area la
hidrolisis” (p. 21).

Ademas, destacando la alta cristalinidad de la CNC, rondando al 90%, suele tener un
comportamiento rigido con un rango de valores de médulo de Young (E) entre 100-200 MPa
y como esta cubierta por grupos semiéster negativos (-OSO3°), los nanocristales debido a que
presentan fuerzas electrostaticas repulsivas, generan una mejora de estabilidad en su
dispersion en agua (Lizundia et al., 2020).

Segun Mufioz (2018), los nanocristales de celulosa pasan por un proceso de hidrolisis
acida para su formacion, en la cual se genera la ruptura de moléculas interfibrilares que
permiten la unién de las microfibrillas, procediendo a separar lo no-cristalino.

Figura 7.

Esquema de CNC procesada con dcido.
Crystalline region  Amorphous region

- S i =

Cellulose fibrils Cellulose chain Nanocrystalline
cellulose

Nota. Extraido de Phanthong et al., (2018).
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Nanocelulosa bacteriana (BNC). Por su mismo nombre, es producida por bacterias
que hacen efecto por la acumulacion de los azucares con caracteristica de peso molecular
bajo. Entre las bacterias mas usadas en este proceso, se encuentra del grupo Acetobacter y

gluconobcater, como la Gluconacetobacter xylinus, con una duracion estimada de dias hasta

dos semanas. La BCN se caracteriza por encontrarse pura, excluyendo otros componentes de

la biomasa lignoceluldsica como es la lignina, hemicelulosa, etc., ademas de tener una forma

de cinta retorcida y un didmetro entre 20-100 nm (Phanthong et al., 2018). Este tipo de
nanocelulosa, es una materia prima potencial en el &mbito de medicina, debido a tiene

resistencia mecanica, es altamente pura, biodegradable y propiedades no toxicas, lo que lo

vuelve ideal en produccion de apdsitos y piel artificial (Espinosa, 2019).

Figura 8.

Esquema visual de procesos para la obtencion de nanocelulosa.

Culture
medium

Saccharides

\ A
R

Nota. Recopilado de Lizundia et al., (2020).

Mechanically-induced Chemically-induced Cellulose growth into a
destructuring cleavage fermentation medium

Bacterial Several
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Pretratamiento de la biomasa lignoceluldsica
Existen diversos pretratamientos para la biomasa LC, las cuales se clasifican en

fisicos, quimicos mecéanicos y bioldgicos. A continuacion, se mencionan los mas conocidos:
Fisico

Térmico. Este pretratamiento se caracteriza por aumentar la solubilizacion, ya que, a
elevadas temperaturas, la viscosidad disminuira. Asimismo, es importante mantener la
temperatura entre 50-160° C y mantener un rango de pH entre 4-7, para asi evitar la creacion

de inhibidores. (Banu et al., 2021)
Quimico

Acido. Para el proceso se puede usar acido diluido como acido concentrado, en lo cual
el acido mas utilizado es el acido sulfurico, pero también se reporta el uso de otros acidos
como el nitrico, acético y clorhidrico. Este pretratamiento 4cido ocasiona que se interrumpa
las fuerzas de Van der Waals, enlaces covalentes y enlaces de hidrogeno que unifican la
biomasa, dando como resultado la liberacion de compuestos intracelulares y la lisis celular
(Espinosa et al, 2022) (Banu et al., 2021).

En el proceso usando clorito-acido, es conocido como deslignificacion o de blanqueo,
eliminando en gran cantidad la lignina y otros componentes, mezclando agua destilada, acido
acético y clorito de sodio a la biomasa LC, la temperatura debe variar entre 70-80 °C en un
tiempo de 4-12 h (Phanthong et al., 2018).

Alcalino. Es el pretratamiento de apoyo a la digestion anaerdbica, siendo el proceso
quimico de preferencia para la biomasa lignocelulosica, por desintegrar la lignina y

componentes fenolicos. El dlcali generalmente usado es el hidroxido de sodio con un
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porcentaje en peso del 4-20%, y que requiere de una agitacion continua durante 1-5h.
Posteriormente el producto solido se lavaria con agua destilada hasta la neutralidad de su pH,
terminando con su secado en estufa a 50 °C (Phanthong et al., 2018) (Banu et al., 2021).
Procesos de extraccion de nanocelulosa

Existen diversas técnicas de extraccion de nanocelulosa, a continuacion, se explicaran

dos de las técnicas mas utilizadas:

Hidrolisis Acida

Es el proceso preferente en la extraccion de nanocelulosa, debido a la estructura de las
cadenas de celulosa, lo que las hacen mas hidrolizables con acido. El 4cido con mayor
rendimiento en el proceso es el sulfurico, porque aisla altamente la celulosa nanocristalina y
hace que se expanda como un sistema de coloides estables. Como factores importantes en la
obtencidn, se debe tener en cuenta el tiempo de reaccion, concentracion de acido y

temperatura. (Phanthong et al., 2018)

También se han reportado otros 4cidos como variante del sulfurico, que son el
clorhidrico, maleico, etc. Continuando con el proceso de hidroélisis, después del acido, se
termina la reaccion vertiendo agua desionizada y una proxima centrifugacion o filtracion, por
ultimo, un enjuague y dialisis para la eliminacion de sal neutralizada o restantes existentes de
acido. Se recomienda una filtracion por centrifuga para separar particulas mas grandes que
queden suspendidas en el producto final ademas de tratamientos ultrasonicos para dispersar la

nanocelulosa en la suspension (Sanaguano, 2021).
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Figura 9.

Hidrolisis acida de la nanocelulosa.

Crystalline regions

Amorphous (disordered)
rogions

Cellulose nanocrystals

Nota. Extraido de Du et al., (2019).

Mecanico

Los procesos mecanicos como homogeneizadores de alta presion, trituradores,
molienda por bolas, criotrituracion, tratamientos ultrasonicos de alta intensidad, entre otros,
son algunos de los mas usados para extraer fibrillas de celulosa. En este proceso se usa una
elevada fuerza de corte para separar longitudinalmente las fibras, obteniendo celulosa
microfibrilada, el tratamiento se realiza varias veces, pero esto causa una disminucion de la
cristalinidad de la nanocelulosa. Pero este proceso también puede ir acompanado de

tratamientos quimicos para deshacerse del material amorfo (Sanaguano,2021).

Para la obtencion de tamafios nanométricos de diametro de las microfibras de celulosa

en el proceso mecanico de homogeneizacion a alta presion, esta debe realizarse pasando la

celulosa obtenida a un recipiente con alta agitacion y presion.
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En el tratamiento con el molino de bolas, se desfibrila la celulosa por la fuerza
centrifuga ocasionada de la fuerza de corte que realiza el impacto entre bolas y la superficie
del molino, este proceso obtiene un diametro nanométrico de las fibras, pero el alto consumo

de energia es un obstaculo para su uso (Phanthong et al., 2018).

Aplicaciones de la nanocelulosa
Los nanomateriales estan revolucionando las diferentes industrias en el mundo, se

reportan distintos avances de gran interés en las diversas areas mencionadas a continuacion:

Biomédicas

Las aplicaciones de la nanocelulosa comenzaron con su hallazgo de ser un hidrogel
con alto nivel de biocompatibilidad, ese fue el impulso para que diferentes cientificos

consideren que es una buena alternativa al ya conocido “polimero sintético”. (Mufioz, 2018).

Es un potencial nanomaterial para la fabricacion de reemplazos de tejidos, ademas los
nanocristales de celulosa muestran ser de gran interés por ser biocompatibles, biodegradables,
de baja o nula toxicidad, cristalinos, entre otras caracteristicas. Lo que le permite contribuir en
la proliferacion celular, curacion o cicatrizacion de heridas, ser un excipiente y portador
farmacéutico. Si nos enfocamos en la ingenieria de tejidos (TE), la nanocelulosa es un
componente prometedor en la reparacion de tejido oftalmico, muscular, cutdneo, problemas

del tejido en el higado, corazon, cerebro, etc. (Trache et al, 2020).
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Figura 10.

Aplicaciones en la biomedicina.
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Nota. Recopilado por los autores.
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Algunas de sus aplicaciones en esta area son de peliculas de barrera, material de

refuerzo (refuerzos mecénicos y térmicos de matriz polimérica) ademas de la fabricacion de

papel. Otro de sus aplicaciones es de refuerzo de compuestos de cementos, ya que se observo

que la Nanocelulosa bacteriana provoca un mejor rendimiento en los morteros de cemento.

Se refuerzan los polimeros termoestables y termoplasticos con nanocristales de

celulosa para aumentar la calidad y durabilidad de estos materiales, ya que los CNC
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proporcionar una mayor rigidez y resistencia tanto como a la corrosion y en general. (Trache

et al., 2020)

Dado a lo resaltado anteriormente, la nanofibras de celulosa o nanocelulosa bacteriana
serian un excelente refuerzo para algunos polimeros con gran fragilidad, como es el caso del
acido polilactico (PLA) y el polihidroxibutirato (PHB), porque presentan una baja

temperatura de distorsion y un porcentaje entre 1-2% de elongacion (Muioz, 2018).

Figura 11.
Aplicacion en medicina y materiales de la nanocelulosa, a) medicamentos, b) apositos, ¢ y d)
Comparacion de la refraccion de luz a través de un vidrio y nanocelulosa

correspondientemente.

Nanocelulosa

Vidrio

Nota. Recolectado de Vidales, (2019) y Muiioz, (2018).

40



Industria alimenticia

Elaboracion de nata de coco, produccion de bioetanol y vino, sustituto de saborizantes

por sus caracteristicas finales (bajo en calorias), ademas de encontrar en la elaboracion de
aditivos alimenticios, emulsificantes y fibra dietética. (Vidales, 2019).

Ademas, se reportan usos de la nanocelulosa como potencial nanomaterial para el
tratamiento de aguas residuales (creacion de membranas adecuadas), eliminacion de tintes,
combatir la contaminacion del aire (purificacion), por ultimo, una alternativa de bajo costo
para técnicas de filtracion (ultrafiltracion, nanofiltracion, 6smosis inversa). (Trache et al.,

2020).
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IV. DISENO METODOLOGICO

4.1 Disefo de procedimiento a seguir

La presente investigacion se basa en un disefio experimental, en la cual se aplicara
para la obtencion de la celulosa del bagazo de pifia y a partir de esto, la final obtencion de
nanocelulosa. Comenzando con el acondicionamiento de la materia prima, ya sefialado como
el bagazo de piia, el cual sera recolectado de las diversas juguerias de Chiclayo,

especificamente del mercado Modelo.

Posteriormente, debido a que no se encontrd informacion sobre las condiciones para la
obtencion de celulosa a partir del bagazo de pifa, se defini6 una serie de parametros de
acuerdo con las investigaciones encontradas en base a otro tipo de materia prima. Tomando en

cuenta para nuestro disefo, la variacion de 2 factores, las cuales seran:

e (Concentracion de hidréxido de sodio (5 y 10 %)

e Temperatura de coccion (T° ambiente, 65y 100 °C)

Se obtendran 6 tratamientos, y la proporcion fibra/licor (1:15) y tiempo (1h y 30 min)
permaneceran constantes, obteniendo para cada experimento una variabilidad con respecto al
rendimiento de celulosa y la alfa-celulosa necesaria para el resultado final. Se detalla el disefio

experimental a continuacion:
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Tabla 2.

Diserio Experimental para aplicacion

Parametros
Tratamientos Hidroxido de Temperatura de Respuesta
sodio (%) coccion (°C)

T1 5 Ambiente
% de

T2 3 65 rendimiento de

T3 5 100 celulosa

T4 10 Ambiente

T5 10 65 Cantidad de alfa-
celulosa

T6 10 100

Con la obtencion de cada tratamiento de celulosa, se elegira el de mayor rendimiento,

para asi continuar con la obtencion de nanocelulosa, utilizando como base previos

tratamientos recopilados de investigaciones con resultados favorables. Se aplicara finalmente

como proceso para la nanocelulosa, una hidrolisis acida en la cual usaremos como reactivo

acido sulfurico a concentraciones de 62% y 70%, a lo cual se combinard adicionalmente con

tratamientos de ultrasonidos. Se detalla el disefio experimental a continuacion:
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Tabla 3.

Diserio experimental para aplicacion.

Tratamiento Parametro Respuesta
Acido sulfirico (%) Ultrasonido (t)
T1 62 Eficiencia de la
70 min
T2 70 nanocelulosa

4.2 Poblacion y muestra

4.2.1. Poblacion

La poblacion corresponde al bagazo de la pifia, que es desechada por los diversos

establecimientos de juguerias o puestos ambulantes de jugo, que pertenecen al mercado

Modelo en la ciudad de Chiclayo.

Figura 12.

Vista de una jugueria en el mercado Modelo.
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4.2.2. Muestra

La muestra estd proporcionada de 2kg de bagazo de pifia desechadas de las juguerias

del mercado Modelo.

Para la extraccion de la celulosa se usaron muestras de 7 gramos de bagazo de pina
pretratadas (secas y molidas) para cada uno de los 6 experimentos. Una vez determinado el
mejor tratamiento para extraccion de celulosa, se trabajé con 65 gramos de bagazo de pifia

pretratadas.

En la preparacion de la nanocelulosa se trabajé con muestras de 5g de la celulosa

extraida.

Figura 13.

Bagazo de pifia recolectado de una jugueria del mercado Modelo.
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4.2.3. Muestreo

Se determind que la muestra a estudiarse es no probabilistica, porque se desconoce la
cantidad de celulosa y nanocelulosa que se obtendran, por lo cual la seleccion de la muestra se

tomara a conveniencia de los analistas.

4.3 Técnicas, equipos y materiales

4.3.1 Técnicas

La técnica que se utiliza es de observacion y experimentacion.

4.3.2 Materiales, equipos
4.3.2.1 Proceso de recoleccion, acondicionamiento y pre-tratamiento de la

materia prima

El bagazo de pifia es la materia prima designada para el proyecto, por su composicion
lignocelulodsica. Esta materia prima se recolecta de los diversos comercios de juguerias que
hay en el mercado modelo de Chiclayo y se procedera al traslado hacia el laboratorio de
Investigacion de la facultad de Ingenieria Quimica e Industrias Alimentarias de la
Universidad Nacional Pedro Ruiz Gallo, el traslado del bagazo se realiza en un contenedor
con hielo para la conservacion de esta y evitar una proliferacion de bacterias que puedan

afectar el resultado final.

4.3.2.1.1 Secado inicial. Para facilitar el proceso de molienda y tamizado,
prepararemos un secado de nuestra materia prima, la cual serd en una estufa del laboratorio a

una temperatura de 65°C y un tiempo de 45 min. *
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4.3.2.1.2 Molienda y tamizado. Realizamos la molienda de la materia prima, conforme
transcurra el tiempo necesario, esta serd removida del molino a usar y se continuara con el
proceso de tamizado, para separar las particulas de distinto tamafio, este proceso se realizara
las veces que sean necesarias hasta mantener un producto uniforme. El proceso se realizara de

acuerdo con los equipos y materiales descritos en la tabla 4.

Tabla 4.

Molienda y tamizado del bagazo de pina.

Equipos/materiales Materia prima

Molino universal IKA M 20 Bagazo de pina

Estufa de secado BINDER

Columna de tamices ROTAP RX-29

Balanza analitica de precision ADVENTURER

4.3.2.1.3 Pre-tratamiento del bagazo. Para la eliminacion de cualquier sustancia
soluble en agua que pueda existir en la materia prima, se realiza un lavado con agua destilada
a una temperatura de 75°C por unas 4h en relacion de fibra/agua 1:10, luego se filtra y se pone
a secar en un deshidratador o estufa a la temperatura de 65°C durante unas 20 h, finalmente se

resguarda en bolsas herméticas para evitar ingreso de bacterias, humedad, etc.

4.3.2.2 Proceso de extraccion de la celulosa

Para obtener la celulosa, se realizara en base a dos factores previamente definidos:
Concentracion de hidroxido de sodio y temperatura de coccion, por lo cual se obtendran 6

pruebas a realizar.
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Figura 14.

Diagrama de flujo de la extraccion de celulosa del bagazo de piria
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Tabla 5.
Proceso de extraccion de la celulosa del bagazo de pinia.
Materiales y equipos Reactivos
» Vasos de precipitacion » Hipoclorito de sodio
» Papel filtro Whatman grado 42 » Hidroxido de sodio
» Termometro Industrial > Acido clorhidrico
» Columna de tamices ROTAP RX-29 » Agua
» Reverbero
» Varilla de agitacion
» pHmetro HANNA
Procedimiento
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Después de la recoleccion, acondicionamiento y pre-tratamiento de la materia prima, en este
caso el bagazo de pifia, continuamos con el proceso alcalino o hidrolisis alcalina, en la cual
tomamos 42 gr de bagazo en polvo, lo seccionamos en muestras de 7gr para cada tratamiento y
tratamos por 2h segtn los parametros establecidos (NaOH al 5 y 10 %) y temperaturas segun
el tratamiento, una vez acabada el tiempo de reaccion, la solucion obtenida se filtro,
presenciando la extraccion de la celulosa de una colorimetria amarronada, esto debido a la
lignina y licor negro presente.

Lo filtrado se lavo con abundante agua destilada hasta que el agua de lavado logre alcanzar un
pH neutro.

La pulpa de celulosa obtenida aun present6 lignina que debia eliminarse, por lo cual se opto
por un proceso de blanqueamiento con una solucion de hipoclorito de sodio (NaClO) al 1%, en
una relacion fibra/solucion 1:10, con duracion de 1h a 90°C y a continua agitacion, se realizo
este procedimiento 2 veces para un mejor resultado. Por consiguiente, para la eliminacion de
hipoclorito de sodio residual, la celulosa se filtrd y lavd con agua destilada calentada hasta que
el agua de lavado logre alcanzar la neutralidad.

Por tltimo, la celulosa obtenida y blanqueada se le realiz6 con acido clorhidrico (HCI) al 1%
un tratamiento de 1h a 80 °C, para la eliminacién de hemicelulosa, luego se lavo con agua
destilada caliente nuevamente para remover el exceso de HCI, se filtr6 y ya con la celulosa
extraida y tratada se procedi6 al secado a temperatura ambiente, con un tiempo aproximado de
1 dia entero y 4h mas en un deshidratador de alimentos, para proceder a molerlo hasta volverlo
polvillo y que pase por el tamiz mas pequefio. Finalmente se resguardd en recipientes

etiquetados correctamente.
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4.3.2.3 Obtencion de nanocelulosa

Se realiza la obtencion de nanocelulosa por aplicacion de una hidrolisis acida (Acido
sulfurico al 62% y 70%) la cudl serd acompafiada con ultrasonidos de alta intensidad. Se

obtendran 2 muestras de nanocelulosa. El proceso se describe en la figura 15.

Figura 15.

Diagrama de flujo de la obtencion de nanocelulosa del bagazo de pinia por hidrolisis dcida.
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Tabla 6.

Proceso de obtencion de la nanocelulosa del bagazo de pifia por el proceso de hidrolisis
dcida.

Materiales y equipos Reactivos
» Celulosa del bagazo de pifia > Acido sulfurico
» Centrifuga refrigerada PrO-Analytical » Agua destilada
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Termometro Industrial
Equipo de ultrasonido UCP-10

Vasos de precipitacion

vV V VYV V

Agitador magnético con calentamiento VELP
SCIENTIFICA
Phmetro HANNA

Balon aforado

vV V VY

Cubeta para hielos

» Secador de conveccion forzada

Procedimiento

De la celulosa que se extrajo, se peso y colocod 5 gramos de esta en un vaso de precipitacion de
capacidad de 500 ml y se afiadié una solucion de acido sulfurico al 62% p/p, con la relacion
propuesta de 1:15 fibra/H2SO4, este vaso se mantuvo en un agitador magnético durante 50
min vigilando que la temperatura permanezca entre los 45°C, sin excederlo.

Al acabar el tiempo de reaccion propuesto, se detuvo la hidrdlisis agregando 210 ml de cubos
de hielo de agua destilada. Se reposd hasta que se visualiz6 una precipitacion y al finalizar, se
elimind con cuidado el medio de reaccion tratando de no perder el precipitado.

Se procedié una remocion del exceso de acido sulfurico presente hasta llegar a un pH neutro,
para ello se centrifugd la muestra a 5000 rpm durante 15 min, con una repeticién de 5 veces
como minimo, teniendo como resultado también un sedimento separado con aspecto de gel, el
cual se diluyo6 con agua destilada.

Para un mejor resultado con respecto al tamafio, la nanocelulosa se someti6 a un tratamiento
de ultrasonido, a 40 kHz de frecuencia y 300 watt. Durante 35 min a 50% de amplitud y un
bafo de hielo para evitar las altas temperaturas causadas por una desulfuracion.

Continuamos con una centrifugacion de la suspension obtenida, y un tratamiento adicional de
ultrasonido por 20 min.

La suspension final, se almacen6 en un refrigerador a una temperatura entre los 5 °C.

El mismo procedimiento se realizo con el acido sulflirico a una concentracion de 70 %.
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4.3.2.3 Caracterizacion de materia prima

La caracterizacion de la materia prima fue determinada siguiendo métodos y
procedimientos encontrados en la literatura

4.3.2.3.1 Contenido de humedad. El contenido de humedad del bagazo de pifia se
determina mediante la norma TAPPI T 12 0s-75, que es un método de ensayo para evaluar la
cantidad de agua contenida en una masa.

Tabla 7.

Meétodo para determinar el % de humedad en el bagazo de piiia

Materiales y equipos Reactivos
» Balanza analitica de precision ADVENTURER » 20 gramos de muestra
» Estufa de secado BINDER

» Desecador

» Capsula de porcelana

Procedimiento

e Se pesara 10 gramos de la muestra.

e Se colocara la muestra pre pesada en la capsula

e Seingresara la capsula con la muestra a la estufa y se debera calentar a 105° +2°C
en un tiempo de 2 hrs.

e Se retirara la capsula de la estufa y posteriormente se tapara la capsula en donde se
trasladara hacia el desecador hasta que este alcance la temperatura ambiente (25°C)
en un tiempo aproximado de 25 a 40 minutos.

e Se repetira hasta que el peso sea constante.

El % de humedad se calculara mediante la siguiente ecuacion:

(W1 -Ww2)
% Humedad = TX 100

Donde:

W1: Peso inicial de la muestra en gr.
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W2: Peso de la muestra seca en gr (Peso de la capsula con la muestra seca — peso de
la capsula)

Nota. Inicialmente, se habia contemplado emplear la norma TAPPI T 12 0s-75 para la determinacion
del contenido de humedad del bagazo de pifa. Sin embargo, debido a la cantidad limitada de materia
prima que se obtiene al finalizar los procesos iniciales (acondicionamiento y pre-tratamiento), se
determin6 que el uso de una termobalanza presente en el laboratorio de investigacion, que requiere
menor cantidad de muestra, era mas adecuado para este estudio. Este ajuste permitio obtener
resultados precisos y replicables, optimizando el uso de los recursos disponibles.

4.3.2.3.2 Contenido de ceniza. El contenido de ceniza en el bagazo de pifa se
determinara utilizando la norma TAPPI 15 0s-58, es un método para determinar el contenido

de ceniza que se refiere al residuo incombustible después de la calcinacion

Tabla 8.

Meétodo para determinar el % de ceniza en el bagazo de pina.

Materiales y equipos Reactivos

Balanza analitica de precision ADVENTURER » 10 gramos de muestra
Mufla PROTHERM
Desecador

Crisol de porcelana

YV V V VYV V

Espatula

> Pinzas

Procedimiento

e Se peso el crisol vacio.

e Se adiciono los 3 gramos de la muestra al crisol y se volvid a pesar

e Se introdujo el crisol a la mufla a 575 °C durante 3 horas hasta llegar a calcinarla

e Se retir6 de la mufla y posteriormente se introdujo en el desecador durante un
tiempo promedio de 15 minutos a temperatura ambiente para evitar la absorcion de
humedad de las cenizas.

e Pesar de nuevo: Se volvio a pesar el crisol con la muestra calcinada hasta tener un

constante de ceniza.

El % de cenizas se calculara mediante la siguiente ecuacion:
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. (Peso muestra calcinada — Peso crisol vacio)
% Cenizas = —— X100
Peso inicial de la muestra

4.3.2.3.3 Determinacion de lignina. Para determinar el contenido de lignina en el

bagazo de pifia se emple6 el método descrito en la norma TAPPI T 222 os-74.

Tabla 9.

Meétodo para determinar el % de lignina en el bagazo de pinia.

Materiales y equipos Reactivos
Matraz Erlenmeyer de 100 y 1000 ml » H>SOsal 72 %
Vidrio de reloj » Agua destilada

Balanza analitica de precision ADVENTURER
Papel filtro WHATMAN GRADO 42
Plancha calentadora THERMO SCIENTIFIC

Estufa de secado BLINDER

vV Vv YV V¥V VYV VYV V¥V

Agitador magnético con calentador VELP
SCIENTIFICA

» Vaso de precipitacion de 100 y 1000 ml

Procedimiento

» Se coloco 1 gramo de muestra seca en un matraz Erlenmeyer de 100ml y se mezclo

15 ml de H>SO4 al 72 %.
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» Una vez mezclada la muestra se cubri6 el matraz con un vidrio de reloj, se colocd en
un agitador magnético y se mantuvo con agitacion constante por 2 horas a
temperatura ambiente.

» Posteriormente se trasladé la muestra a un vaso de precipitacion de 1 L y se diluyo
al 3% adicionando 573 ml de agua destilada.

» La muestra se hirvid por 4 horas, manteniendo un volumen constante con la adicion
de agua caliente frecuentemente.

» Se coloco en un papel filtro y luego se trasfirié la lignina precipitada, lavandose con
agua caliente posteriormente

» Finalmente se sec6 en un horno a 105 + 3 °C el papel filtro hasta que el peso fue
constante.

El % de lignina se calculara mediante la siguiente ecuacion:

(Peso de lignina x 100)

% Lignina =
9 Peso seco en horno de la muestra en gramos

Donde:

Peso de lignina: Peso del recipiente con lignina — Peso del recipiente

4.3.2.3.3 Solubilidad en agua caliente. Con la finalidad de determinar la solubilidad
en agua caliente se empleard la norma TAPPI T 207 cm — 99, es muy importante porque
elimina y determina componentes solubles en agua como elementos orgédnicos, almidones,

azucares y colorantes presentes en el material lignocelulésico.

Tabla 10.

Meétodo para determinar el % de solubilidad del agua en el bagazo de piiia
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Materiales y equipos Reactivos

YV Vv VY V

Y

>

>

Matraz Erlenmeyer de 500 ml » Agua destilada
Varilla de vidrio

Desecador

Agitador magnético con calentador VELP

SCIENTIFICA

Estufa de secado BLINDER

Balanza analitica de precision ADVENTURER

Papel filtro WHATMAN GRADO 42

Procedimiento

>

Se colocd 10 gramos de muestra en un matraz de 500 ml y se adicion6 300 ml de
agua destilada caliente.

Se condenso6 hirviendo la solucion durante 3 horas para lo cual se dejo en un
agitador magnético, para mantener el volumen constante se adicion6 cada cierto
tiempo agua caliente.

Posteriormente se filtr6 y se lavo con agua destilada caliente.

Para finalizar se sec6 a 105 °C hasta que el peso fue constante y se colocd en un
desecador para enfriarlo antes de pesarlo, evitando asi que este absorbiera humedad.

El % de Solubilidad en agua se calculard mediante la siguiente ecuacion:

(a— pn)x100
a

% Solubilidad en agua =

Donde:

a: Peso inicial de la muestra en gr
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p: Peso seco de la muestra en gr

4.3.2.4 Caracterizacion de celulosa

4.3.2.4.1 Determinacion del rendimiento del % celulosa. Para hallar el rendimiento
del % de celulosa se da entre la relacion de la masa obtenida cuando se aplica en el método y

la cantidad de masa empleada el inicio del método.

El % de rendimiento de celulosa se calculard mediante la siguiente ecuacion:

o Peso celulosa extraida
% Rendimiento = — x 100
Peso del bagazo de pifia

4.3.2.4.2 Determinacion del alfa celulosa. E1 contenido del alfa celulosa en el bagazo
de pifia se determinard mediante la norma TAPPI T 203 cm-99, en donde indica que el

contenido de alto peso de celulosa no degradado en la pulpa durante el tratamiento alcalino.

Tabla 11.

Meétodo para determinar el % de alfa celulosa del bagazo de piria.

Materiales y equipos Reactivos
» Vaso de precipitacion de 300 ml » 25 ml de hidroxido de sodio
» Kitasato de 2000 ml ISOLAB en solucion con una
» Papel filtro WHATMAN GRADO 42 concentracion de 8.8% p/v
» Bomba de vacio VACUUBRAND » 100 ml de hidréxido de
» Estufa de secado BLINDER sodio en solucidon con una
» Varilla de vidrio para agitar concentracion de 17.5% p/v
» Probeta de 100 ml » 40 ml de 4cido acético en

solucion al 10%.
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» Balanza analitica de precision » Agua destilada
ADVENTURER
» Embudo Buchner

» Vidrio de reloj

Procedimiento

Se coloco y peso 0.5 gr de muestras en la balanza analitica y posteriormente se vertio en un
vaso de precipitacion de 300 ml.

La pulpa seca del bagazo de pifia se humedeci6 en 25 ml de hidroxido de Sodio (NaOH) en
solucion con una concentracion de 17.5% y con la varilla de vidrio se agité lentamente
durante 1 minuto y 30 segundos, se adicionaron 15 ml mas de NaOH al 17.5 % y se mezclo
por el mismo tiempo, posterior a esto se le agregd de nuevo 15 ml de NaOH, después se
dejo reposar por 3 minutos, se volvi6 a afiadir 15 ml de NaOH mads y se mezclo6 con la
varilla de vidrio por 10 minutos, luego se vertié 30 ml de NaOH en 3 tramos de 10ml de
NaOH en lapsos de 2.5 min, 5 min, 7.5min, respectivamente, posterior a esto con el vidrio
de reloj se cubri6 el vaso de precipitacion sin sacar la varilla durante 30 minutos.

Se afadi6 100 ml de agua, de manera rapida, se mezclo de manera eficaz y se dejo diluir
por 30 minutos.

Se afladio el contenido de la muestra al embudo Buchner que se encuentra en conexion con
el matraz de succion y se procedio a realizar la filtracion al vacio. Se lavo el vaso y el
residuo con 25 ml de hidréxido de Sodio (NaOH) en solucion con una concentracion de
8.8%, posteriormente se lavo el residuo que se filtré utilizando 50 ml de agua destilada en 5

porciones de 10 ml.
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Con 400 ml adicionales de agua destilada, se lavoé el residuo, desconectando el tubo de
succion para asi poder llenar el embudo con 50 ml de acido acético en solucion al 10%,
dejando humedecer el residuo por 5 minutos, luego se procedid a eliminar el acido acético
utilizando succién y se lavo el residuo con agua destilada hasta quitar la acidez.
Finalizando el proceso se desconectd el equipo de succion y con cuidado se retird el papel
filtro con el residuo, el cual se procedié a secar en la estufa a una temperatura de 105°C
hasta que el peso sea constante. El residuo es el % de alfa celulosa que contiene la muestra.

El % de rendimiento de alfa celulosa se calculard mediante la siguiente ecuacion:

a2
% Alfa Celulosa = al x 100

Donde:
a 1: Peso inicial de la muestra seca antes del analisis

a 2: Peso final de la muestra seca antes del analisis

4.3.2.5 Caracterizacion de la nanocelulosa

4.3.2.5.1 Transmitancia dptica. Para el andlisis de la transmitancia Optica se uso6 el
espectrofotometro UV GENESY'S 30 que se encuentra en el laboratorio de investigacion, el
cual mide la transmitancia de la nanocelulosa diluida en 0,1%, en rangos de longitud de 400 —

800 nm.

Tabla 12.

Meétodo para determinar la transmitancia de la nanocelulosa.

Materiales y equipos Reactivos
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» Celda de Cuarzo de 1 cm » Agua destilada
» Toalla absorbente

» Espectrofotometro UV GENESYS 30

Procedimiento

Encender el equipo, pero antes debemos tener las muestras preparadas que se van a
analizar.

Se configurara los datos que te pide el equipo.

Con agua destilada se hizo la medicion del blanco.

Se procedio a colocar la muestra dentro de la celda de cuarzo y con la toalla absorbente se
limpiaron las paredes de la celda con el fin de evitar algunas interferencias cuando se esté
analizando la muestra

Se procedio a ubicar en el compartimiento de muestras la celda de cuarzo.

Se realiz6 la medicion y se registraran los valores de transmitancia de la muestra.

4.3.2.5.2 Apariencia de las fibras. Las muestras del bagazo de pifia, la celulosa y la
nanocelulosa se observaron en el microscopio 6ptico OLYMPUS CX31 del laboratorio de
investigacion de la facultad de Ingenieria Quimica e Industrias Alimentarias, con la finalidad
de ver estructuras que no estan a la vista.

Tabla 13.

Meétodo para observar la estructura de las muestras.

Materiales y equipos Reactivos

» Microscopio 6ptico OLYMPUS CX31

» Porta y cubre objeto
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Procedimiento

» Encender el microscopio optico y limpiar el portaobjeto.

» La muestra se colocé en el portaobjetos y esta se arregld en la platina del
microscopio.

» Se ajusto la posicion de la platina hasta encontrar la estructura a visualizar.

» Se probo los lentes los lentes del microscopio hasta determinar en donde se
visualizaba mejor la muestra.

» Se tomo las fotos necesarias de las muestras analizadas.

» Retirar el portaobjetos de la platina y apagar el equipo

4.3.2.5.2 Determinacion de parametros funcionales mediante la espectroscopia de

infrarrojo

Tabla 14.

Meétodo para determinar grupos funcionales con espectroscopia de infrarrojo.

Materiales y equipos Reactivos
» Espectrofotometro infrarrojo PERKIN-ELMER » Alcohol
» Pipeta
» Algodon
Procedimiento

» Encender el Espectrofotometro de infrarrojo
» Se ejecutara la programacion Manager Spectra y se escogera Quick-Star.
» Posteriormente se limpiara con algodon y alcohol, la parte interior del equipo donde

se pondra la muestra.
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Después de inspeccionar y verificar que no haya sustancias en el ambiente de la
muestra, se procedera a realizar el “Background”, en donde se pasara a cerrar la tapa
herméticamente y presionar el boton de inicio del equipo.

Luego se abrira la tapa nuevamente del equipo y se realizara el barrido espectral
colocando la muestra sobre el cristal, posterior a eso se quitard y se traera hacia
adelante el tornillo de ajuste, hasta que muestre friccion, se cerrara la tapa y se dara
inicio.

Procesar el espectrofotometro utilizando el programa Spectra Analysis, corrigiendo
las escalas, seleccionando y eliminar el CO2.

Identificar los puntos elevados mas relevantes representados en la grafica.

Guardar los datos del espectrofotometro para analizarlos posteriormente

Por ultimo, se abrird la tapa del equipo, se desajustara el tornillo y se limpiara con
alcohol y algoddn el area donde se colocd la muestra.

Finalizar los programas empleados y apagar el equipo.

4.3.2.5.3 Microscopio electronico de barrido (SEM). Se utilizara un microscopio de

barrido, donde las muestras de celulosa y nanocelulosa seran examinadas para visualizar su

morfologia.

Para la visualizacion en el microscopio, las muestras, que deberan secarse

previamente, se colocaran en un porta muestras de aluminio de forma circular, similar a un

microscopio, y para la observacion se utilizara una tension de 15,0 kV.

Tabla 15.

Procedimiento para el uso del Microscopio electronico de barrido (SEM).
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Materiales y equipos Reactivos

>

>

>

Microscopio SEM
Cinta de Carbono

Porta muestras de aluminio

Procedimiento

>

vV Vv VY V VYV VY V¥V

Tener las muestras listas que se analizaran

Realizar la colocacion de las muestras que se analizaran en la camara SEM
Se procede a la generacion del vacio

Se determinara el voltaje

Se enfocara en el interés de la estructura

Los parametros del SEM se optimizaran

Luego se obtendran las imagenes de las muestras analizadas

Como ultimo paso se guardaran las imagenes en USB o CD

Nota. Debido a la falta de disponibilidad de un microscopio SEM en Chiclayo, asi como los altos

costos asociados para acceder a uno, se utilizé el microscopio éptico OLYMPUS CX31 disponible en

el laboratorio de investigacion siguiendo la recomendacion del asesor de investigacion. Esta
herramienta fue adecuada para los objetivos del estudio dentro de las limitaciones existentes.
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4.4 Ajuste metodolégico basado en la experimentacion

Durante la ejecucion experimental, se evidencio una perdida significativa de la materia
prima aplicando el secado inicial y que la continuacion de los siguientes procesos se dificulte
por la condicion de secado obtenido. Por ello, se modifico el protocolo, priorizando empezar
con el pretratamiento detallado en la metodologia. El bagazo de pifia fue lavado con agua
destilada a 75 °C durante 4 horas, con una relacion fibra/agua de 1:10. Luego, se filtro y secod
en deshidratador de alimentos perteneciente a la escuela de Industrias Alimentarias, a una
temperatura de 65 °C durante 20 horas. Finalmente, se realizo la molienda y tamizado, y el

material fue almacenado en bolsas herméticas.

Este ajuste metodoldgico permitié conservar mayor cantidad de materia prima y

optimizar la operatividad del proceso experimental.
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V. RESULTADOS Y DISCUSION
5.1 Caracterizacion de materia prima
5.1.1 Composicion quimica

El bagazo de pina (Ananas comosus), materia prima de la investigacion, paso por
diversos analisis quimicos propuestos para obtener resultados visualizados en la siguiente

tabla de su composicion.

Tabla 16.

Composicion quimica del bagazo de pina.

ENSAYO METODO %
Humedad Termobalanza 83.80
Ceniza TAPPI 15 0s-58 0.964
Lignina TAPPI T 222 os-74 17.145
Celulosa TAPPI T 203 cm-99 23.913
Solubilidad en agua Caliente TAPPIT 207 cm — 99 26.455

Con respecto a la celulosa extraida del bagazo de pifia, materia prima de la
investigacion, resultd en un 23.913%. Debido a la poca informacion rescatada de diversas
fuentes, el aproximado contenido de material celuldsico en el bagazo de pifia es del 24.53 +
1.68, segln la literatura de Amores et al. (2022). El contenido de fibra dietética reportado para
la variedad Golden, variedad usada para la investigacion por ser una fruta de estacion, fue de
0.79%, dato reportado segun Paz Cedenio (2015), lo que refleja una escasa presencia de

polisacéridos estructurales como la celulosa. Este valor, inferior al observado en otras
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variedades o en partes lignificadas de la planta, sustenta el bajo rendimiento de celulosa y

nanocelulosa obtenido a partir del bagazo procesado.

Al comparar el contenido de celulosa del bagazo de pifia de nuestra investigacion, con
diferentes literaturas del mismo indole, alternativas diversas al uso de fibras madereras como:
cascara de naranja 9.6 % Romero Bernal & Vergara Pineda (2023), 21.80 = 0.22% del residuo
trillado de cebada y 28.33 & 1.73 de la céscara (Rojas et al. (2014) y con 16.2% en el desecho
de hojas de t¢ segin Rahman et al. (2017), resulta que obtuvimos un porcentaje mayor por lo

cual es una materia prima potencial para los diversos usos de la celulosa.

En esta investigacion se obtuvo un contenido de celulosa total del 23.913% a partir del
bagazo de pifia variedad Golden, tras un tratamiento alcalino inicial. Posteriormente, al aplicar
el método para la determinacion de a-celulosa, se identifico que el 58.798% de esa celulosa
extraida corresponde a la fraccion que permanece insoluble en soluciones concentradas de
hidréxido de sodio. Este tipo de celulosa, conocida como a-celulosa, esta asociada a
estructuras de alto peso molecular y alto grado de cristalinidad, caracteristicas que le otorgan

una mayor resistencia a la degradacién quimica.

La presencia de una fraccion significativa de a-celulosa sugiere que el bagazo de pina
puede considerarse una materia prima prometedora para aplicaciones industriales que
requieren celulosa de alta pureza. Por lo tanto, su uso en la obtencion de nanocelulosa es

viable.

Con respecto al contenido de humedad presente en el bagazo de pifia resulto ser de
83.80%, hay que tener en cuenta que la pifia es una fruta con un gran contenido de liquido,

dato acertado al notar el porcentaje de humedad obtenido, en el caso del contenido de lignina,
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se obtuvo un 17.145%, dato comparable con la investigacion sobre residuos lignoceluldsicos
similares segun Rojas-Gonzales et al. (2018), con resultados de 19.45 +0.02 de la céscara de

maracuya, 17.99+0.01 de la céscara de tomate de arbol, entre otros.

En el contenido de ceniza se obtuvo un resultado de 0.964%, esto debido al
acondicionamiento y pre-tratamiento previo, lo que resalta una baja presencia de minerales y
es deseable en aplicaciones donde se busca una alta pureza de celulosa, como en la
produccion de papel o biopolimeros, ya que reduce la necesidad de procesos adicionales de

purificacion.

El analisis de solubilidad en agua caliente del bagazo de pifia mostr6 un valor de
26.455%, lo cual refleja una proporcion considerable de compuestos hidrosolubles presentes
en la muestra. Este valor se encuentra en un rango similar al reportado por las normas TAPPI

en fibras no madereras de un rango de 15-30%.

5.1.2 Apariencia de las fibras

Se tomo una muestra fresca del bagazo de pifia recolectado de las juguerias del
mercado Modelo, la cual se dispuso en el portaobjetos del microscopio 6ptico OLYMPUS

CX31 y se visualizé su morfologia.
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Figura 16.

Imagen visual obtenida del microscopio optico del bagazo de pifa.

En la imagen se observa presencia de tejidos conductores (xilema y floema), las cuales

transportan agua, minerales y azucares producidos en la fotosintesis (Megias et al., s.f.).

Durante el andlisis microscopico del bagazo de pifia se visualiz6 las estructuras de
parénquima y esclerénquima. Segtn Villalva, 2021 el parénquima es el tejido fundamental
que se localiza en casi todos los 6rganos vegetativos, esta compuesto por células de las
mismas dimensiones, cuya funcion principal es el almacenamiento y transporte de sustancias
dentro del tejido vegetal. En contraste, segiin Sanchez-Leonel et al., 2023 el esclerénquima
debido a que estd conformado por células con paredes lignificadas, lo cual lo vuelve un tejido
mas rigido que se encuentra en multiples partes de plantas cuya funcion es el sostén y soporte

del material vegetativo.

El bagazo de pifia paso por un proceso mecanico, por lo cual se percibe asi la
estructura, lo cual ayuda a que los tejidos vasculares, los carpelos y el corazon de la pifia sean

procesados de una manera mas eficiente.
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5.2 Caracterizacion de celulosa

5.2.1 Extraccion de celulosa

Se desarroll6 en base a literaturas sobre el método de extraccion de la celulosa segin
Phanthong et al. (2018) y Banu et al. (2021), un procedimiento descrito en la tabla 7 para la
extraccion de la celulosa, por lo cual se sometié a nuestro bagazo de pina recolectado a una
serie de concentraciones de NaOH y temperatura, con la finalidad de elegir las mejores
variables con el mejor rendimiento de celulosa y contenido de alfa-celulosa. Se presenta la

tabla con los datos usados en el disefio experimental.

Tabla 17.

Factores usados para determinar el rendimiento de celulosa y contenido de alfa-celulosa

FACTORES NIVELES
Concentracion de 5%
NaOH 10%
Temperatura de Temperatura 65 °C 100°C
extraccion ambiente

Los resultados del rendimiento y contenido de alfa-celulosa obtenidos del disefo
experimental en la extraccion de la celulosa teniendo como materia prima el bagazo de pifia,

se muestran a continuacion.

e Rendimiento de la celulosa extraida del bagazo de pifia

El rendimiento de extraccion de celulosa a partir del bagazo de pifia representa la

proporcion de celulosa aislada en relacion con la masa seca del material vegetal tratado,
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después del proceso de hidroélisis béasica con hidroxido de sodio y su posterior blanqueo con
hipoclorito de sodio, con lo cual se elimina todos los compuestos innecesarios para la

obtencion de la celulosa. En la siguiente tabla, se presentan los resultados.

Tabla 18.

Resultados obtenidos del porcentaje de rendimiento de extraccion de celulosa a partir del
bagazo de pina.

FACTORES PESO EN GRAMOS RESPUESTA
TRATAMIENTOS NaOH T Bagazo de Celulosa _—
(%) ©O) piiia extraida Rendimiento (%)
T1 5 25. 7.0379 1.6758 23.810
T2 5 65 7.0287 1.6809 23913
T3 5 100 7.0151 1.2045 17.170
T4 10 25. 7.0283 1.1079 15.763
T5 10 65 7.0327 0.9598 13.650
T6 10 100 7.0154 0.5081 7.243

e Porcentaje de contenido de alfa-celulosa de la celulosa extraida

Representa la pureza de la celulosa extraida presente en la materia prima de la

investigacion. A continuacion, los resultados obtenidos presentados en la siguiente tabla.
Tabla 19.

Resultados obtenidos de la cantidad de alfa-celulosa presente en la celulosa extraida del
bagazo de pina.
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FACTORES PESO EN GRAMOS RESPUESTA
TRATAMIENTOS
N(%;:)H (orlé) D;I::iisi:ia Mil,:flitlra Alfa celulosa (%)
Tl 5 25. 0.5975 0.3216 53.8
T2 5 65 0.5859 0.3445 58.798
T3 5 100 0.5644 0.1191 21.10
T4 10 25. 0.5540 0.2253 40.67
TS 10 65 0.5596 0.055 9.83
T6 10 100 0.5080 0.00011 0.022

5.2.2 Analisis estadistico

Se decidi6 aplicar un andlisis de varianza (ANOVA) para evaluar el efecto de distintas

concentraciones de hidréxido de sodio y temperaturas de extraccion sobre el rendimiento (%)

de celulosa obtenido del bagazo de pifia y el contenido de alfa celulosa.

Se utilizo el analisis de varianza bifactorial con un nivel de significancia es decir alfa

de 0.05. Comenzamos con la prueba de hipdtesis y los dos supuestos:

e Hipotesis nula (Ho): Las diferentes concentraciones de hidréxido de sodio y las

temperaturas de extraccion no generan diferencias significativas en los

resultados obtenidos

e Hipotesis alternativa (Hi): Al menos una combinacion de concentracion de

hidréxido de sodio y temperatura de extraccion genera diferencias

significativas en los resultados obtenidos.

Se procede a la verificacion de las hipotesis supuestas comparando el nivel de

significancia (o) con el valor p, teniendo asi:
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e Sip valor < a, se rechaza la hipdtesis nula y se acepta la hipotesis alternativa.

e Sip valor > q, se acepta la hipotesis nula y se rechaza la hipdtesis alternativa.

Se presenta los resultados del ANOVA, en la siguiente tabla:

e Rendimiento de la celulosa extraida del bagazo de pifia

Tabla 20.

Andlisis de varianza del rendimiento de la celulosa extraida del bagazo de pina

Fuente de Suma de
gl F p-valor
variacion cuadrados
Concentracion
132.89 1 186.34 0.0053
de NaOH
Temperatura 67.80 2 47.53 0.0206
Error 1.43 2 — —
Analisis del ANOVA:

e Resultados del ANOVA para rendimiento:

- Concentracion de NaOH: p = 0.0053

- Temperatura: p = 0.0206

Se rechaza la hipdtesis nula en ambos casos y se concluye que estos factores tienen un

efecto significativo sobre el rendimiento.



Las mayores eficiencias se obtuvieron con 5% de NaOH y temperaturas mas bajas
(25-65 °C), mientras que a 100 °C el rendimiento disminuy6 notablemente, sugiriendo una

posible degradacion parcial de la celulosa bajo condiciones extremas.

e Porcentaje de contenido de alfa-celulosa de la celulosa extraida

Tabla 21.

Andlisis de varianza del porcentaje de contenido de alfa celulosa de la celulosa extraida

FUENTE DE Suma de . . o
VARIACION cuadrados g p-valo
Concentracion
de NaOH 1153.04 1 6.51 0.1254
Temperatura 1384.09 2 391 0.2038
Error 354.23 2 _ -

e Resultados del ANOVA para porcentaje de alfa celulosa:

- Concentracion de NaOH: p = 0.1254

- Temperatura: p =0.2038

No se rechaza la hipdtesis nula, indicando que no hubo diferencias significativas bajo
los parametros del experimento. Sin embargo, el tratamiento T2 (5% NaOH, 65 °C) mostro el
mayor contenido de a-celulosa (58.798%), en contraste con T6 (10% NaOH, 100 °C), que
registré apenas 0.022%. Esto sugiere que condiciones suaves favorecen la conservacion de
celulosa, mientras que condiciones extremas inducen su degradacion. Con respecto al
tratamiento T6, aunque quimicamente coherente con las condiciones severas aplicadas (NaOH

al 10% y 100 °C), introdujo un grado de variabilidad muy alto en el conjunto de datos. Esta
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situacion pudo haber influido negativamente en el andlisis de varianza, al incrementar la

varianza total y reducir la sensibilidad estadistica del modelo, impidiendo detectar diferencias

significativas pese a que existen tendencias claras entre tratamientos.

5.2.3 Apariencia de las fibras de la celulosa extraida

Se determino la apariencia de las fibras de la celulosa extraida del bagazo de la pifia

con un microscopio 6ptico OLYMPUS CX31.

Figura 17.

Imagen obtenida del microscopio optico de la celulosa en cada experimento.

Tl

T3
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Las observaciones obtenidas a través del microscopio Optico permitieron evaluar el
efecto de las diversas condiciones de extraccion sobre la morfologia de la celulosa extraida. A
bajas concentraciones de NaOH (5%) y temperaturas suaves (T1 y T2), las fibras celuldsicas
mostraron estructuras alargadas, delgadas y entrelazadas, conservando su forma natural y con
buena dispersion. En cambio, al aumentar la temperatura (T3), las fibras comenzaron a
degradarse, dando lugar a aglomerados amorfos y oscuros. Con tratamientos a 10% de NaOH,
incluso a temperatura ambiente (T4), las fibras se presentaron més agrupadas y menos
definidas, lo que indica cierta degradacion. Con respecto al TS5 y T6, en especial con el ultimo
mencionado, el material perdio su estructura fibrilar por completo, generando fragmentos
irregulares y compactos, consistentes con una celulosa degradada. Estos resultados proponen
que, al usar condiciones controladas o moderadas, en este caso de la hidrolisis y la

temperatura favorecen una mejor conservacion de la estructura celuldsica del bagazo de pifia.

5.3 Caracterizacion de la nanocelulosa obtenida

5.3.1 Espectroscopia infrarroja

A continuacion, se presentara el analisis de la espectroscopia infrarroja de la
nanocelulosa tratada con una hidroélisis acida al 62 y 70%, ademas de complementarlas con

ultrasonido.
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Figura 18.

Espectro FTIR de la nanocelulosa tratada al 62% y 70%.
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Se observa picos dentro del rango de 3700-2976 cm-1, las cuales estan coludidas con

respecto a la vibracion del enlace del grupo hidroxilo -OH, presentes en las moléculas de H>O,

continuando con los picos de 2900-2800 cm-1, corresponde a estiramientos simétricos de los

grupos de compuestos alifaticos (Hernandez et al. 2023).

Continuando con los picos en el rango de 1650-1640, refleja la flexion del enlace O-H

del agua que ha sido adsorbida de la celulosa, lo cual marca como indicador su naturaleza

higroscopica (Guo et al. 2018).

Los picos visualizados entre 1430-1420 cm™ est4 asociada a la cristalinidad obtenida

de la celulosa presente, la intensidad de esta definird si su estructura se encuentra en orden y
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si contiene mas celulosa de tipo I. Mientras que en los picos entre 1316-1315 cm! se
relaciona con las vibraciones de deformacion de los grupos CHo, los cuales estan en relacion

con la estructura de la celulosa y su grado de orden en esta (Oh et al. 2005).

En el pico visualizado de 1246 cm-1, se denota la incorporacién de grupos sulfatos a
las nanofibras. Lo cual reporta Loelovich, 2012, Trache et al., 2020 y Yu et al., 2021, en sus
investigaciones, que los grupos sulfatos, aunque estabilizan la dispersion coloidal, su
presencia disminuye la estabilidad térmica y reduce la cristalinidad del material. Ademas, a
mayor concentracion de acido se pueden generar compuestos carbonosos, furfural, o dcido
levulinico, lo que provoca un oscurecimiento de la muestra y disminuye su calidad estructural

y Optica.

Entrando a las bandas que se encuentran en un rango de 1163-1160 cm-1 esta
relacionado con el enlace glucosidico B(1—4) y vibraciones en el enlace éter C—O—C, lo cual

en la estructura de la celulosa presente es esencial (Guo et al. 2018).

En el rango 1060-1000 cm-1 est4 asociado con la vibracion del enlace C-O en los
grupos alcohol de la celulosa, esto denotara los grupos funcionales caracteristicos que se
encuentran presentes. En cambio, para el rango de 897-896 cm-1 trata sobre la vibracion -
glucosidica, la cual indica como caracteristica de intensa presencia una celulosa del tipo I, de
acuerdo con esta intensidad de esta banda se reflejaré la proporcion de regiones amorfas
(Hospodarova et al. 2018). En el caso de la banda del tratamiento al 70% se puede observar
una disminucion de picos, hasta casi imperceptible, denotando amorfismo y degradacion de la

nanocelulosa.
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5.3.2 Apariencia de las fibras de nanocelulosa

Se us6 un microscopio optico OLYMPUS CX31 presente en el laboratorio de

investigacion, para determinar la morfologia de la nanocelulosa obtenida.

Figura 19.
Visualizacion de la nanocelulosa obtenida por hidrolisis acida de cada tratamiento a través

de un microscopio optico.

NANOCELULOSA TRATADA

1- Hidrélisis acida al 62 % 2- Hidrélisis acida al 70 %

En la visualizacion de la nanocelulosa obtenida mediante el proceso de hidrdlisis 4cida
con acido sulfurico y combinado con tratamiento de ultrasonido se puede observar como en el
tratamiento con la concentracion de 62%, se observa la dispersion de las fibras, todo de
manera homogénea, ademas de menos aglomeraciones y la reduccién nanométrica de las
fibras. Al aplicar la hidrdlisis acida, la fibra de celulosa pasara por un proceso en el cual se
romperan las moléculas interfibrilares y generara la separacion de la zona no-cristalina, asi se

formaran los cristales de nanocelulosa (Mufioz, 2018).
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En cambio, en el tratamiento al 70%, se puede observar estructuras amorfas y
heterogéneas. Con las fibras degradadas y presencia de turbidez, lo cual refleja
aglomeraciones. Segun lo observado se puede decir que la eficiencia fue limitada en la
disgregacion hacia una escala nanométrica. Por ello, en el rango de las bandas 800-900 cm-1

de la espectroscopia, el pico era imperceptible.

Al realizar una combinacion del tratamiento de hidrolisis acida con el de ultrasonido,
se visualizé una mejora en la apariencia de la muestra, se torné mas homogénea, y fue mas
notoria la separacion de las nanofibras, logrando asi el resultado de una nanocelulosa 6ptima,
resaltado en el caso del tratamiento con menor concentracion de acido, ya que la
concentracion de acido es un factor en las dimensiones que tendran las fibras y su
rompimiento o disgregacion de estas, estos detalles visualizados a través del microscopio
optimo complementan a lo descrito en los resultados de la espectroscopia infrarroja, ya que no
se pudo complementar con el uso de un microscopio SEM por falta de recursos y

disponibilidad del instrumento de laboratorio.

5.3.3 Apariencia

En la siguiente figura, se muestra las diferentes fases de la celulosa extraida del

bagazo de pifia para la obtencion de la nanocelulosa

Figura 20.

Etapas de la celulosa hasta la obtencion de la nanocelulosa
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Celulosa Nanocelulosa tratada Nanocelulosa seca

Se puede observar la celulosa extraida finamente molida, para una mejor obtencion de
la nanocelulosa, esta tiene una apariencia de un tono blanquizco, ya que se optd por un
blanqueamiento con hipoclorito de sodio en el proceso de la extraccion de la celulosa, ademas
de un proceso con &cido clorhidrico, estos dos procesos permitieron la eliminacion de la
lignina y hemicelulosa presente. En la investigacion reportado por Garcia-Alcocer et al., 2019
se evaluo el blanqueo de fibra de celulosa de paja de cafia de azucar, para eliminar la lignina y
otros compuestos que dificulten la cristalinidad de la celulosa para la produccion de papel
artesanal, se compar¢ el hipoclorito de sodio al 0.5% y concentraciones de peroxido de
hidrégeno. Los resultados mostraron que si bien el resultado de blancura del hipoclorito fue
mayor (86.6%), los resultados del peroxido no estuvieron muy lejos también. La celulosa
blanqueada present6 un aspecto blanquecino, caracteristico del blanqueo lo cual lo vuelve

adecuado para la elaboracion de papel artesanal.

Asimismo, en la parte de nanocelulosa tratada, se observa los frascos con la

nanocelulosa obtenida por hidrdlisis acida al 62% y 70% respectivamente, esta resulto ser de
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una textura gelatinosa, con respecto al color, se percibe opaco a simple vista, al fijar dentro de
la solucidn se podia divisar la nanocelulosa de un tono mas claro al del liquido sobrenadante,
se puede notar que en el proceso de mayor concentracion se produjo una descomposicion
acida de la celulosa, provocando esa tonalidad. Por altimo, se puede observar placas de la

nanocelulosa obtenida, de una tonalidad entre blanquecina y crema.

Al revisar la literatura de Yu et al., 2021 este comenta que al aumentar la temperatura
del proceso y tener una concentracion mayor al 55% de &cido sulfurico, este se carbonizara y
tomara un aspecto oscuro. Este dato se comparte con lo visto en el frasco con la concentracion

del 70% de acido el cual se oscurecid por la reaccion.

El estudio de Deng et al., 2022 nos relata la capacidad de las nanofibras de celulosa de
poder formar redes tridimensionales mediante los enlaces de hidrogeno y entrelazamiento
fisico, teniendo como resultado hidrogeles con propiedades mecanicas y de retencion de agua
ajustables. Por ello la nanocelulosa que se obtuvo se visualizaba como un gel, mas notorio

incluso durante las centrifugaciones.

5.3.4 Transmitancia de la nanocelulosa

Se muestra la tabla con los datos obtenidos de la transmitancia en cada tratamiento de

nanocelulosa realizada.

Tabla 22.

Transmitancia de la nanocelulosa por hidrolisis acida a 62 'y 70% con ultrasonido.

PORCENTAJE DE
NANOCELULOSA APLICADA
TRANSMITANCIA (%)
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Nanocelulosa por hidrolisis acida al 62%
86.877
(NC-AS62U)

Nanocelulosa por hidrdlisis acida al 70 %
69.113
(NC-AS70U)

Con respecto a cada tratamiento de hidrolisis 4cida, se visualiza un aumento de la
transmitancia con respecto al aumento de la concentracion de acido sulfurico, en el caso del
tratamiento realizado con 62 % y ultrasonido, los resultados en la transmitancia denotaron una
baja absorbancia y buena dispersion Optica, lo cual se complementa con los resultados vistos

en el FTIR y el microscopio optico.

Por el contrario, en el caso de la muestra al 70% con ultrasonido se muestra ese
resultado de transmitancia debido a mayor aglomeraciones, estructuras amorfas y turbidez, lo
que quiere decir también que existen nanofibrillas degradas. Esto también fue confirmado a

través del microscopio optico.

5.4 Respuesta a los objetivos propuestos

Con respecto al objetivo general propuesto. el cual es obtener nanocelulosa a partir del
bagazo de pifia (Ananas Comosus) mediante el proceso de hidrélisis dcida, se obtuvo los

siguientes datos que confirman su obtencion:
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Tabla 23.

Datos que respaldan y caracterizan la nanocelulosa obtenida en cada tratamiento.

% de Microscopio
Nanocelulosa Espectroscopia infrarroja
transmitancia optico
vibraciones en el enlace éter C-O— Se muestra la
NC-AS62U 86.877 C, lo cual en la estructura de la homogeneidad,
celulosa presente es esencial, nanofibrilacion o

ademas de la presencia de picos en  aglomeraciones y

el enlace beta-glucosidica, lo cual  turbidez presentes
NC-AS70U 69.113 o

es caracteristico de las estructuras en los

de nanocelulosa tratamientos.

Se compar6 con otras literaturas e investigaciones ya propuestas de diversos
materiales o residuos lignocelulosicos de origen no maderero, como Alfa fibers (Stipa
tenacissima) en la investigacion de El Achaby et al., 2018, el orujo de uva segun Coelho et al.,
2018, cascaras de sagl segiin Naduparambath et al., 2018, entre otros, las cuales presentaron
caracteristicas similares que fueron corroborando nuestros datos, al no ser trabajado aun con
el bagazo de pifia en el proceso que hemos aplicado, hemos tomado en cuenta materias con
rangos parecidos a los nuestros, pero en general los datos y rangos estipulados, han mantenido

la veracidad de nuestra aplicacion y resultados obtenidos.

Continuando con los objetivos especificos se caracteriz6 nuestra materia prima, que
fue el bagazo de pifa recolectado de las juguerias del mercado Modelo, el cual la variedad
usada en estas juguerias fue Golden, sus caracteristicas lograron un resultado de: Humedad
83.80%, debido a que la pifia es una fruta muy jugosa con respecto a la variedad usada, que

ademads es conocido por su dulzor, ceniza 0.964%, por su una baja presencia de minerales,
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lignina 17.145%, celulosa 23.913% y por ultimo solubilidad en agua caliente con un
porcentaje del 26.455, lo que indica que el bagazo de pifia contiene una fraccidn significativa
de azucares libres, taninos y otros extractivos. Los datos obtenidos se describieron en la parte

de composicion quimica de la materia prima, que esta al inicio de nuestros resultados.

Se obtuvo el rendimiento de nuestra celulosa extraida del bagazo de la pina, por lo

cual se realiz6 un grafico mostrando y comparando los resultados.

Figura 21.

Grdfico del rendimiento calculado de la celulosa extraida en cada tratamiento
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En el grafico se puede observar que el rendimiento que se obtuvo de la celulosa varié
dréasticamente de 23.913 a 7.242 %, es decir fue disminuyendo conforme la concentracion de
hidroxido de sodio y la temperatura aumentaron, se produjo una degradacion de la materia

prima, confirmando esto con los datos del grafico, como el porcentaje de 7.243 que resulto el
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optimo. En la investigacion de Mesén et al.,2023, tuvo como factores a comparar la

concentracion y el tiempo, las cuales senald influian en la degradacion de las fibras.

Otro punto es, que al realizar los tratamientos se pudo visualizar que a mayor
temperatura la celulosa se iba consumiendo y carbonizando, volviéndose de una tonalidad
mas oscura al resto y emanando un olor diferente, el aspecto se iba volviendo como el

manjarblanco, especificamente refiriendo a los tratamientos realizados a 100°C.

Se determino con estos resultados, que la condicion mas viable de los tratamientos
realizados fue en el cual resalto un mayor porcentaje de rendimiento, sefialado en el grafico en
el segundo tratamiento, con un porcentaje de 23.913, a una concentracion de 5% de NaOH y

una temperatura de 65°C.

Con lo previo visto, se confirma que el calculo del porcentaje de rendimiento resulta
ser una manera confiable y rapida de determinar que tratamiento tiene la mayor cantidad de

respuesta, teniendo en cuenta los factores o condiciones que se tomen,

Por ultimo, a partir de los resultados de la transmitancia, el FTIR y la caracterizacion
morfoldgica con el microscopio dptico, se determind que el tratamiento con mayor eficacia
para la obtencion de nanocelulosa fue el de 62%, fue el 6ptimo en resultados, teniendo en
cuenta que el otro tratamiento sufrié un cambio brusco por la concentracion de 4cido,

degradando la celulosa.

Segun la literatura por Yu et al., 2021 al elevar el tiempo, la temperatura y la
concentracion de acido, esto provoca que la hidrolisis acida pueda ser mas intensa, logrando
cristales de un menor tamafio. Sin embargo, la intensidad también puede ser un factor muy
variable, en el cual, si se excede en cierto grado, la cristalinidad se dafiaria, la celulosa se

85



degradaria y la concentracion de furfural aumentaria, disminuyendo el rendimiento de la
nanocelulosa y generando mas subproductos. Ademas, segiin Loelovich, 2012 comenta en su
investigacion, trabajar a una concentracion de 70% de acido a 25°C, la celulosa no se regenera
por la despolimerizacion ocurrida y porque se forma moléculas de oligdmeros que se diluyen
en agua. Al trabajar a 45°C, se determin6 que la celulosa se convierte en oligdmeros solubles
en 67% de acido, la cristalinidad y el rendimiento son aiin més bajos y la celulosa ya no se

regenera.
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VI. CONCLUSIONES

Se logré obtener nanocelulosa a partir del bagazo de pifia (Ananas comosus),
por lo cual primero se extrajo la celulosa realizando el proceso de hidroélisis
basica con hidréxido de sodio, en un total de 6 tratamientos, y con los
resultados obtenidos de su rendimiento de celulosa y su contenido de alfa
celulosa, se definid6 como un dptimo proceso, al tratamiento con una
concentracion de 5% de NaOH a una temperatura de 65°C, y con la relacion de
fibra/licor de 1:15 por 2 horas. Mientras que para la obtencion de nanocelulosa
se establecidé como el tratamiento 6ptimo: Hidrolisis acida al 62% a una
temperatura de 50 °C por un tiempo de 45 minutos y con una combinacion de

ultrasonido por 60 minutos.

Se aplico 6 diferentes tratamientos para la extraccion de la celulosa, que tuvo
como rendimiento y contenido de alfa celulosa respectivamente: T1 (23.81%
rendimiento y 53.8% alfa celulosa), T2 (23.913% rendimiento y 58.798% alfa
celulosa), T3 (17.170% rendimiento y 21.10% alfa celulosa), T4 (15.763%
rendimiento y 40.67% alfa celulosa), T5 (13.65% rendimiento y 9.83% alfa
celulosa) y T6 (7.243% rendimiento y 0.022% alfa celulosa), lo que indicé que
el mejor resultado en cuanto a rendimiento y pureza de la celulosa extraida fue
del T2. Se identifico que, a condiciones mas severas expuestas, los resultados

pueden variar drasticamente, afectando asi la extraccion de material celuldsico.

Con respecto al contenido de alfa celulosa obtenida de la celulosa extraida
(23.913%) pone de manifiesto que el proceso de extraccion fue
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suficientemente selectivo para remover componentes no deseados, como
lignina y hemicelulosa, sin deteriorar en exceso la fraccion cristalina de la
celulosa. No obstante, un mejor control de variables como la concentracion del
reactivo y el tiempo de exposicion de la muestra podria contribuir a optimizar

aun mas el rendimiento de a-celulosa en futuras investigaciones.

Se realizd 2 muestras de nanocelulosa, en las cuales se obtuvo las siguientes
caracteristicas: Transmitancia por espectrofotometro UV-vis de 86.877% (NC-
AS62U)y 69.113% (NC-AS70U), sefialando un dptimo rendimiento de nano
fibrilacion y homogeneidad en el tratamiento de nanocelulosa con H2SO4 al
62%, ademas de esta misma muestra suspendida se obtuvo una lamina
consistente. Con la microscopia Optica se comprobd la presencia de nano
estructuras celuldsicas, por el aspecto dispersado y homogéneo de la muestra,
mientras que en el analisis por espectroscopia de infrarroja se confirmo los
grupos funcionales propios de la celulosa como: enlaces —OH, adsorcion de
agua, vibracion en el enlace C-O-C del anillo de piranosa y picos en enlaces

glucosidicos (B -glucosidica) que confirman la estructura de la nanocelulosa.

e En este estudio, no se obtuvieron resultados déptimos cuando se trabajé a
70 % de acido sulfurico, el proceso de hidrolisis fue muy severa por lo cual
parte de la celulosa se degradd, se vio presencia de amorfismos y perdid

cristalinidad.
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VII. RECOMENDACIONES

Cuando se trabaje con algin material lignoceluldsico de consistencia menos
fibrosa y con mayor cantidad de jugo, es preferible empezar con el
pretratamiento (lavado), luego con los tratamientos fisicos, para que asi no se

pierda mucha materia prima en el proceso.

Para el tratamiento fisico, la molienda de este tipo de materia prima es
recomendable usar un molino més apto, como un molino de bolas o de
martillos, para facilitar el proceso y rescatar la mayor cantidad de materia que

pase por los tamafios mas pequefios del tamiz.

Para el secado del bagazo de pifia, es mas efectivo usar un deshidratador de
alimentos antes que un horno o estufa, se evita el sobrecalentamiento de la

materia y la carbonizacion.

Traer los EPP’s adecuados para el uso de los reactivos, porque pueden emitir

gases toxicos e irritantes, ademas de producir quemaduras.

Al proceso de la hidrolisis acida, se recomendaria evaluar otras condiciones, en
base a la temperatura y la concentracion, tomar en cuenta la reduccion de la

concentracion del acido sulfurico y la temperatura.

En el tratamiento de ultrasonido, se recomendaria realizar mayor nimero de

repeticiones, para generar mayor dispersion y nano fibrilacion de la celulosa.
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Continuar con la investigacion del bagazo de la pina, la cual es un residuo muy
frecuente en paises tropicales, al constatar que se puede obtener nanocelulosa,
se puede generar biopeliculas o envolturas como una continuacion de la

investigacion presentada.
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IX. ANEXOS

ANEXO N° 1: Imagenes recolectadas durante la experimentacion de la investigacion

1.1 Fotografias determinando el porcentaje de humedad del bagazo de piiia usando

la termobalanza.
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1.2 Fotografias determinando el contenido de ceniza del bagazo de piiia en base seca
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1.4 Fotografias determinando la solubilidad en agua caliente del bagazo de pifia seco

1.5 Fotografias realizando el proceso de extraccion de la celulosa del bagazo de pifia

1.5.1. Acondicionamiento y pretratamiento de la materia prima
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1.7 Fotografias de la determinacion del contenido de alfa celulosa de la celulosa

extraida
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1.9 Fotografias determinando la transmitancia mediante espectrofotometro UV-Vis
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ANEXO N° 2: Datos obtenidos durante la experimentacion a través de sus respectivos

calculos para caracterizar al bagazo de la pifia

Ceniza
Muestra Crisol Crisol + .
. . Porcentaje
seca (gr) | tarado (gr) cenizas Calculo o
(ar) )
Réplica 1 3.0884 24.3858 244163 (244163 —24.3858) 100 | 0.988
3.0884
Réplica 2 3.1520 38.2742 38.3038 (38.3038-382742) 100 | 0.939
3.1520
PROMEDIO 0.9635
Lignina
Muestra | Papel filtro | Papel filtro .
. . Porcentaje
seca (gr) (gr) + lignina Calculo o
(gr) 0
Réplica 1 1.0523 0.8135 0.9919 %xloo 16.953
Réplica 2 1.0197 0.8040 0.9808 wxmo 17.338
PROMEDIO 17.145
Solubilidad en agua caliente
Muestra seca Muestra seca
(gr) despucs del Calculo Porcentaje
proceso (gr)
Réplica 1 10.0534 7.4681 (10.0534=82721) 1y 25.716
10.0534
Réplica 2 10.0166 7.2928 (10.0166 — 7.8850) 27.193
10.0166
PROMEDIO 26.4545
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ANEXO N° 3: Informe de la espectroscopia infrarroja realizado en un laboratorio privado.

Slab

Laboratorio de ensiyo e investigacian

SISTEMA DE SERVICIOS Y ANALISIS QUIMICOS
S.A.C.

INFORME DE ENSAYO IE-2025-0588

4.2. RESULTADOS OBTENIDOS DE ESPECTROSCOPIA INFRARROJA (FTIR-ATR) (S-0775)

£

Normas de Referencia: ASTM E1252 “Practica estandar para técnicas generales para obtener
espectros infrarrojos para analisis cualifativo”

Equipo Utilizado: Espectrofotémetro Infrarrojo -Perkin Eimer

Software: Perkin Eimer Spectrum 10

Rango de Prueba: Intervalo de nimero de onda 380 cm-1 a 4000 cm-1
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Figura N°1: ESPECTROS FTIR-ATR DE LA MUESTRA
Tabla N°1: IDENTIFICACION DE LOS GRUPOS FUNCIONALES
Tipo de Vibracion Grupo funcional  Rango Teérico (cm-1) Re‘""’d‘(’;’:."f)"mm'
Banda de vibracion de tension "OH" 3400-3300 3338
Banda de vibracion de tension "CH" 2950-2800 2897
Banda de vibracion de flexion "OH" 1740-1570 1630
Banda de vibracion de flexion "CH" 1390-1310 1315
Banda de vibracion de tension "C-0C" 1300-1000 1028
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9 SLab SISTEMA DE SERVICIOS Y ANALISIS QUIMICOS
(f S.AC.

Labomatorin cdhe smayn e imcestigacion

IMAGEN N°2: Muestras de Nanocelulosa
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9 SLab SISTEMA DE SERVICIOS Y ANALISIS QUIMICOS
® S.AC.

Laberatorio de emayo e imeestigacian

IMAGEN N°3: Vista microscopica de muestra seca

E:},}
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ANEXO N° 4: Tabla de densidades del 4cido sulftirico a diferentes temperaturas y

concentraciones
DENSITIES OF AQUEOUS INORGANIC SOLUTIONS 2-107
TABLE 2-101  Sulfuric Acid (H,50.) Ko/l iter

% oC 10°C 15°C €21°C 5°C arc 40°C sre o e wwrc
1 10074 10068 1.0060 1.0061 10038 10032 0.9986 0.9944 0.989% 09779 0.9645
2 L0147 1.0138 10129 10118 10104 10087 1150 10006 0056 9839 S90S
3 10219 1.0206 1.0197 L0134 10169 1.0152 10113 1L.0067 1.0017 9000 766
4 10291 1.0275 1.0264 1.0250 10234 10216 1.0176 1.0129 10078 5961 o827
5 1.0064 1.0344 10332 Lo317 1.0300 10281 L0240 10152 1.0140 Lo022 Q855
6 10437 10414 1.0400 1.0385 1.0067 10347 10306 1.0256 1.0203 L0064 0930
7 10511 1.0485 10460 1.0453 10434 10414 10371 LG 1.0266 L0148 10013
8 10685 1.0656 10539 10622 10502 L0481 10437 LO3ss 1.0330 10208 1.0076
B 1.0660 1.0625 1.0610 1.0601 10571 1.0549 1 0503 10451 1.0045 10273 10140
10 10735 L0700 1.0681 1.0661 10640 10617 LO570 L0617 1.0460 10%38 10204
11 1.0810 10773 1.0753 L0731 10710 10685 10637 1 0584 1.0526 L4053 1 0264
12 1.0856 1.0845 1.0825 1.0802 1.0780 10756 LOT0OS 10651 1.0593 1469 L0335
13 1.0062 10020 1.0808 1.0874 10851 10626 LOT74 L7119 1.066) 1.0656 1.0402
" 1,1038 L0904 10871 10047 10622 1 0897 L0844 LOT88 10729 1.0603 1 0460
15 L1116 11068 11045 11020 10004 10668 L0914 1.0857 1.0798 L0671 10537
16 L1 11145 L1120 1.1084 1.1067 11040 1 0985 10827 1.06868 10740 10605
17 L1272 11891 L1166 L1168 L1141 L1113 L1057 10068 1.0938 10800 1.0674
15 1.1351 112668 LN 11243 L1215 L1187 L1129 11070 1.1009 L0879 10744
19 1.1430 L1375 L1347 L1318 11290 L1261 L2z L1142 1.1081 10660 10814
20 11510 1.1453 11424 11304 11565 L1335 L1275 L1215 1.1153 Lozl 10885
21 1.1590 1.1531 1.1501 L1471 11441 L1410 L1349 11258 11226 1.1083 1.0657
20 LIS 116069 LISTY 1.1548 L1517 1.1486 11424 11362 11209 11166 11085
23 L1751 1.1658 11657 1.1626 11594 L1563 L1500 11457 11373 11239 L1z
b2 1.1832 L1768 L1736 LITM 11672 L1640 L1576 L1512 11448 11313 L1176
25 1.1814 11848 L1816 L1783 L1750 L1718 11653 11588 1.1523 1.1388 L1250
26 1.1696 1.1929 11806 1.1862 1.1629 1.1796 L1730 11665 1.1590 11463 11325
= 12078 L2010 L1976 11942 11909 L1STS 11808 L1742 11676 L15% 11400
25 12160 1.2001 1.2067 1.2023% 1.1989 L1955 L1887 11820 11753 L1616 1.1476
2 1.2243 12173 1.2138 L2104 1.2069 12035 1.1966 11888 L1831 11683 11553
30 1.2326 12255 1.2220 12185 12150 12115 1.2046 L1977 1.1908 L1771 11630
31 1.2409 1.2338 12502 1.2957 12232 12196 L2126 1.2057 11988 L1549 L1708
32 1.2493 1.2421 1.23585 12349 12314 1.2278 1.2207 12137 1.2068 11828 L1787
33 12577 1.2504 L2468 12432 1.2396 12560 1.2289 12218 12148 12008 L1866
3 1.2661 12588 1.2552 19515 L2ATD 12443 1.237% 1.2300 1.2220 1.2088 L1646
a8 12745 12672 1.26896 1.2659 12563 1.2526 1.245%4 1.2353 1.2311 L2160 L2027
36 12531 1.2757 12720 12684 12647 12610 1.2538 12466 1.2394 12951 12100
37 12917 12343 12305 12780 182732 1.2605 12602 1 2550 12477 12334 1.2182
38 13004 1.2929 1.2891 12855 12818 12780 L2707 1.2635 12561 12418 12276
» 13091 13016 1.2978 1241 12004 1.2566 12793 12720 1 2646 12508 1.2361
40 L3l 13103 1.3065 13028 12091 12953 1.28%0 1.2506 12732 1.2589 1.2446
4] 1.3268 13191 13153 13116 13019 L3M1 1.2967 1.2803 12519 12675 1.2532
42 1.3357 1,3250 19242 | 3206 13167 13129 13055 12981 12507 12762 1.2619
43 13447 L3370 13352 1324 1.3256 1.3218 13144 1.3070 1.2006 1.2850 L2707
“" 1.3538 L3461 13423 1.3384 13346 1.3308 13234 L3160 13086 1.2939 L2796
45 13650 13553 L3515 L3476 1.3437 13399 1.3325 1.325) 13177 1.3029 1.2886
46 13724 13646 1.3608 1.3560 1.3530 13402 13407 1.3343 Lagea 13120 1.2976
47 1.3819 L3740 L3702 1.3663 13624 13586 1.3510 1.3435 13962 La212 1.3067
45 13015 L3855 1377 13758 13718 1.3680 1.3604 13528 13455 1.3305 13150

49 L4012 13931 13866 1.3854 1.3814 L3775 13699 13623 13548 15399
50 14110 1.4020 13990 1.3851 13911 13872 L3785 13719 136544 L3404 13348
51 14208 14128 14088 1.4049 14000 13970 1.3820 13516 1.3740 12550 Lys
52 14310 L4228 14158 L4148 14100 14060 1.3991 13814 1.3837 13687 1.3540
55 14412 L4329 14259 14248 14209 14169 14081 14013 1.3906 LITSS 13637
54 14515 14431 14391 1435 14310 14270 L4191 L4113 14036 L3884 13735
55 14619 1 AB3S L4454 14453 14412 14372 L4250 14214 14137 1.9964 3554
56 14724 L4640 L4568 14557 14516 14475 14206 1437 1.4239 1A08S :.am
57 1.4830 14746 LATS 14662 14621 145580 L4500 14420 L4342 14187 1.4035
58 L4937 1.4852 14809 14768 14726 14685 14604 14524 14446 14200 14157
58 15045 1.4959 1.4016 14575 14832 L4791 L4708 14629 14551 14306 14240
60 L5154 1.5067 1.5024 1.4983 1.4940 L4808 14816 14735 14656 1.4497 A3d4
61 L5264 L5177 1.5133 1.509) 15045 L5006 1.4923 14842 La762 1.4602 }«49
62 15375 1.5287 1.5243 15200 15157 L5115 1.5031 14950 14869 14708 14554
631 1.5487 1.5308 15354 15310 L5267 15235 1.5140 1 5068 1.4977 14815 14660
64 L5600 15510 1.5465 15421 15378 15356 1.5250 1.5167 1.5086 1492 147685



2-108 PHYSICAL AND CHEMICAL DATA

TABLE 2-101 Sulfuric Acid (H,50.) [Concluded)

® 0°C 10°C 15°C 20°C 25°C 30°C 40°C S0'C HrC 80°C 100°C
&5 15714 1 5023 15578 15533 15490 15446 15361 15277 1.5185 1.5031 14573
& 15828 L5736 1.569) 1.5646 15602 15558 15472 1.53548 15305 15140 1.4861
67 1.5843 15850 1.5805 L5760 15715 15671 1.5584 1.5499 15416 15249 15069
5 16056 15065 1.5620 L5874 1 56828 L5785 15687 1.5611 1.5528 1.5359 15198
2] 16176 1 6081 1.6035 15069 15544 15509 L5811 15724 15640 15470
0 16260 16168 16151 16105 1 6059 16014 15885 1.5838 15753 L3552 15417
7 L6411 16315 1 6268 16221 16175 L6130 L6040 1.5852 1 5867 1.5694 15527
73 1.6529 1.6433 16385 16338 16262 1.6246 16155 L6067 15681 1.5806 1.5637
7 1 6648 L6551 1.6503 16456 L6400 16363 16271 L6182 1.6005 15019 1.5747
74 16765 16670 1.6622 16574 L5286 1.6480 16387 1.6208 16031 1 5857
) 1.6888 1.6789 16740 1.6682 L6604 16597 16503 16412 16322 1.6142 1.5986
7% 17004 1608 16858 16810 L6761 16713 16619 16526 16435 16252 1.6074
™ 17128 1.7026 1.6976 16027 1 6878 1.6829 16734 16640 16547 156361 15181
L) L7247 L7144 1.7080 17043 L6994 1.6944 1.6847 16751 16657 164689 1.6286
™ 17365 17261 17208 1.7158 L7108 L7058 16650 16862 16766 LE5TS 1,6380
50 1.7482 17376 1.7323 L7272 L7231 17170 1.7068 L6071 16573 _ 1.6680 L5400
81 17597 1.7489 1.74% 17383 17331 L72W L L7077 1.6978 L6762 16564
53 1.7709 1.7500 L7584 17491 1.7437 1.7385 1.728} 1.7180 17080 1.6882 16602
13 1.7815 LTTM 1.7640 L7504 L7540 17487 1.7382 172709 1.7m 1.6979 16787
54 17916 17804 L7748 L7693 17639 17585 L7478 L7375 17274 L7072 1.6878
a5 1.8006 17807 1.7841 L7785 L7732 L7678 L7571 1.7466 1. 7364 L7161 1 6066
56 1.8085 17963 L7987 L7872 1.7818 L7763 L7657 L7552 17449 1.7245 17050
§7 18173 1.8061 1.8006 1. 7951 17897 17842 L7736 17632 1.7529 L7524 L7129
58 1.8243 15132 1.8077 L8022 1.7968 1.7914 1.7808 L7705 1.7602 L7397 17202
L] 1.8306 1A155 L8141 L8087 1.8033 LN L7874 L7770 1.7669 L7464 L7269
0 1.5361 La252 18108 L5144 1.8081 1.8058 17933 1.7899 L7 17525 17351
a9 18410 18302 16248 18195 LB142 1.8090 17688 1.7883 L7783 17581 1.7388
w© 18453 18346 1.8293 18240 L8188 18136 1 8033 17932 1783 17633 1.7439
93 1 8460 18384 18331 18279 1.5237 1.8176 18074 L7974 L7876 1.7681 L7485
o 1.8520 18415 LE36S L8312 1 B260 a2 181089 15011 L7014
L] 18544 18439 1.8358 18337 15286 1.5236 18137 15040 L7844
96 1 8560 18457 15406 15355 18305 L8255 18157 15060 1.7065
7 1.8560 18468 LB4M 18364 18314 1.5264 18166 L8N L7
98 18567 1.8463 L5411 1.8361 1.8310 1.8261 18163 15068 L7076
£l L8561 18445 18383 18342 18262 18242 18145 1.8050 17058
100 18517 154000 1 8357 18305 LA255 1 8205 1.8107 15013 17022
* i % ape dar”
0.005 1.000 0140 oS 0.9949 810 0999 028
01 1.000 0576 d 1.000 185 969 400
02 1.000 1434 2 1.000 912 1.000 119
08 1.000 2276 3 1.001 623 1.000 820
M 1.000 3104 4 1.002 326 1001512
05 1000 3920 5 1003 023 1.002 197
06 1.000 4726 B 1.003 716 1.002 877
o 1.000 5523 B 1.00S 000 1.004 227
08 1.000 6313 Lo 1.006 452 1.006 570
m 1,000 7088 12 1.007 807 1.006 908
Jo 1.000 7880 14 1.009 159 1008 247
A5 1001 1732 L6 1010510 1.009 583
20 1,001 5514 18 1011 860 1010618
25 1.001 9254 20 1013209 1012 252
30 1.002 2061 22 1014557 1013585
35 1.002 6639 24 1015904 1014918
A0 1.003 0292
A5 1,003 3683
50 1,003 7534
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OPERACIONALIZACION DE LAS VARIABLES

Tipo de Unidad de
Variable Sub-variable Concepto Equipos Indicador
variable medida
Eleccion del
Obtencion de la eficiencia
mejor Cantidad de
Eficiencia resultado de los Observacion
tratamiento pureza
tratamientos aplicados
(Afinidad)
Distancia de la altura de Formay
Microscopia
Obtencion de una forma cilindrica de un tamarfio de la
= Electronica de Observacion
; nanocelulosa cristal formado de nanocelulosa
= Barrido (SEM)
a nanocelulosa en nm
&
E Distancia de la base de Formay
= Microscopia
E una forma cilindrica de un tamarfio de la
=) Electronica de Observacion
< )
~ cristal formado de nanocelulosa
< Barrido (SEM)
> nanocelulosa en nm
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VARIABLE

INDEPENDIENTE

Es el agua contenida

Balanza

Porcentaje de analitica Norma TAPPI
presente en el bagazo de 85.2%
humedad Estufa de secado T 12 0s-75
pifia.
Desecador
Aplicacion de la
Es la cantidad de lignina
Porcentaje de formula segiin la  Norma TAPPI
Bagazo de pifia presente en el bagazo de
lignina norma e T 222 0s-74 2.38%
piia, en base seca
instrumentos.
Es la cantidad de alfa- Aplicacién de la
Porcentaje de  celulosa (celulosa con alto  formula segiin la  Norma TAPPI
70-85%
alfa-celulosa peso molecular) rescatado  norma e T 203 cm-99
del tratamiento alcalino. instrumentos.
Temperatura
Es la temperatura maxima
aplicada para la
Temperatura durante la coccion del Termdémetro N.A. 25-65-100°C

obtencion de

celulosa

bagazo de pifia y proceso
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de hidrolisis basica con

solucion de NaOH.

Temperatura

aplicada para la

Es la temperatura maxima

durante la coccion de la

Termometro N.A. 25-65-100°C
obtencion de celulosa con H2SO4 a
nanocelulosa distintas concentraciones.
Tiempo de Tiempo que procede para
Hidrolisis
reaccion la separacion de la
alcalina con
aplicada para la celulosa, durante el Cronometro 24 horas
Hidroxido de
obtencion de proceso de hidroélisis
sodio
Tiempo de celulosa alcalina
reaccion Tiempo de 45 Min
Tiempo de conversion de
reaccion Hidrolisis
la celulosa en
aplicada para la Cronémetro acida con
nanocelulosa, durante el
obtencion de H2S04

nanocelulosa

proceso de hidroélisis acida
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Es la magnitud quimica

Formulas seglin

% p/p
Concentracion de que evidencia la el concepto y Soluciones
% p/v
Reactivos proporcion entre el soluto  uso de preparadas
% v/v
y el disolvente proporciones
Es la magnitud fisica de
aplicacion de la energia
Lectura del
Tiempo de del sonido(ultrasonido)
Cronémetro instrumento de 35 min
sonicacion que muestra el tiempo de

interaccidn entre las

muestras

medicion
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