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RESUMEN

Este trabajo de investigacion buscd obtener nanocelulosa a partir de rastrojo de maiz (Zea Mayz
L) mediante una hidrélisis &cida. De tal manera que se caracterizé el rastrojo y se obtuvo celulosa
retirando impurezas de forma eficiente; ademas se determiné el rendimiento de la nanocelulosa
experimentalmente para caracterizarla por espectroscopia infrarroja (FT-IR) y microscopia
electronica de barrido (MEB). La caracterizacion de la materia prima se llevd a cabo mediante
analisis proximal, la celulosa se analiz6 por microscopia Optica, FT-IR y MEB y la nanocelulosa
se caracterizé por FT-IR y MEB. Se estudié la incidencia que tiene en la obtencion de celulosa
al variar temperaturas y tiempos de hidrolisis alcalina usando NaOH al 5% para cada parte del
rastrojo de maiz. Con la celulosa de mayor rendimiento se procedié hacer la conversién a
nanocelulosa con acido sulfirico al 64% y 45 grados Celsius, variando la relacion volumen de
solucién y peso de celulosa. Se determind que el lavado més adecuado por costo y disponibilidad
es la centrifugacion a 4000 rpm, por 20 minutos y posteriormente secado a 80 grados Celsius por
8h para obtener finalmente las nanoestructuras. Para el analisis estadistico se utilizé el Analisis
de Varianza unifactorial, dando como resultado que de los nueve tratamientos los mas relevantes
fueron el ocho y nueve por su rendimiento superior al 30% Y el siete y nueve superando el 33%
de rendimiento para la celulosa de las hojas y el tallo respectivamente. Para la nanocelulosa los
tratamientos mas significativos fueron el tres y cinco con un rendimiento superior al 5% y los
tratamientos uno y cinco con un rendimiento promedio de 3,5% para la nanocelulosa de hojas y
tallos de maiz respectivamente. Se recomienda para una investigacién posterior variar la
concentracion del &cido para corroborar si no influye la concentracion en la cristalinidad de las

nanoestructuras.

Palabras clave: <RESIDUOS AGROINDUSTRIALES>, <CELULOSA>, <MATERIAL
LIGNOCELULOSICO>, <NANOESTRUCTURAS>, <NANOCELULOSA>.
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ABSTRACT

This research work sought to obtain nanocellulose from corn stubble (Zea Mayz L) through acid
hydrolysis. In such a way that the stubble was characterized and cellulose was obtained removing
impurities efficiently; In addition, the performance of nanocellulose was experimentally
determined to characterize it by infrared spectroscopy (FT-IR) and microscopy scanning
electronics (MEB). This research work sought to obtain nanocellulose from corn stubble (Zea
Mayz L) through acid hydrolysis. The stubble was characterized and cellulose was obtained by
removing impurities efficiently; furthermore, the performance of nanocellulose was
experimentally determined to characterize it by infrared spectroscopy (FT-IR) and scanning
electron microscopy (SEM). The characterization of the raw material was carried out by proximal
analysis, cellulose was analyzed by light microscopy, FT-IR and SEM and nanocellulose was
characterized by FT-IR and SEM. The impact it has on obtaining cellulose was studied by varying
temperatures and alkaline hydrolysis times using 5% NaOH for each part of the corn stubble.
With the highest yielding cellulose, the conversion to nanocellulose was carried out with sulfuric
acid at 64% and 45 degrees Celsius, varying the ratio of the volume of solution and the weight of
cellulose. It was determined that the most suitable washing for cost and availability is
centrifugation at 4000 rpm, for 20 minutes and subsequently drying at 80 degrees Celsius for 8
hours to finally obtain the nanostructures. For the statistical analysis, the Univariate Analysis of
Variance was used, resulting in that of the nine treatments, the most relevant were eight and nine
for their performance greater than 30% and seven and nine exceeding 33% of performance for
cellulose of the leaves and the stem respectively. For nanocellulose, the most significant
treatments were three and five with a yield greater than 5% and treatments one and five with an
average yield of 3.5% for nanocellulose from corn leaves and stalks, respectively. It is
recommended for a later investigation to vary the concentration of the acid to corroborate if the

concentration does not influence the crystallinity of the nanostructures.

Keywords: <AGROINDUSTRIAL WASTE>, <CELLULOSE>, <LIGNOCELLULOSE
MATERIAL>, <NANOESTRUCTURES>, <NANOCELLULOSE>.
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INTRODUCCION

El desarrollo industrial ha generado millones de residuos por afios y especialmente la
agroindustria genera residuos que si no se pueden reutilizar o tratar para dar un valor agregado en
su mayoria sera depositado y quemados generando grandes cantidades de diéxido de carbono
disminuyendo la calidad del aire lo que afecta a la salud del ser humano. Los residuos agricolas
son todas aquellas partes derivadas del cultivo de diferentes especies vegetales que no son
destinadas al consumo entre las cuales podemos encontrar a: tallos, hojas, cascaras, cortezas,
vainas, semillas, rastrojos, etc., que provienen de cereales (arroz, maiz, trigo, cebada), y diversos
cultivos (Gavilanes, 2016, pp. 16;40-43).
Lo que menciona (Vargas Corredor and Peréz Pérez, 2018, pp. 2—4) en su articulo es la existencia
de dos fases de la agroindustria la primera estd encargada de la industria alimenticia y no
alimenticia mientras que la segunda estd compuesta de la industria proveedora de materias primas
y consumidoras de materia prima, esto tomando en cuenta lo inmenso de este tipo de industria.
Sin embargo en la mayoria de cultivos no se aprovecha toda la planta sino que solo la parte
alimenticia, por ejemplo en el caso del maiz solo se comercializa el grano y en el mejor de los
casos la mazorca entera lo que no representa mas de 40% del total de la planta dejando el 60%
como residuos si consideramos esto hay mayor cantidad de desechos que de alimento sea para
consumo humano o como balanceado(Sanchez Ortega, 2014, pp. 3-6).
Aprovechando los diferentes residuos organicos por medio de un tratamiento quimico, fisico o
biolégico ademas del interés por el perfeccionamiento de métodos y técnicas en la actualidad
gracias a la biotecnologia y nanotecnologia se puede obtener celulosa a partir de los residuos de
distintos cultivos uno de los mas estudiados para la obtencion de celulosa es el bagazo de cafia
de azucar seguido del agave sin embargo se va experimentando con casi cualquier residuo
organico y asi generar nuevos materiales que integrados a otras sustancias generando materiales
con diversas caracteristicas desde peliculas de bioplasticos pasando por materiales estructurales
de construccion hasta protesis e injertos de piel.
La celulosa es un polimero con gran abundancia en la naturaleza ademés de ser biodegradable
debido a que es uno de tres componentes de la pared celular de las plantas(Jiménez Mufioz et al.,
2017, p. 3). Lo que le proporciona gran sustentabilidad para una utilizacion en masa dentro de las
industrias papeleras y textil, sin embargo, en los Ultimos afios se ha estudiado con mayor
profundidad encontrando mayores propiedades que pueden ayudar en varias industrias como la
farmacéutica, de pintura, plasticos, etc. Pero también puede ser degradada para obtener glucosa y
con ella generar una fermentacién etandlica todo dependeré de la procedencia de la celulosa y es
por esto que dia a dia se van incrementando los estudios y experimentando con diferentes tipos
de materia prima, optimizando los procesos existentes y obteniendo mayores rendimientos asi
también mejorando las técnicas de extraccion (Sundarraj and Ranganathan, 2018, pp. 1-2).
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La nanocelulosa es un material polimérico compuesto por varias fibras de celulosa a una escala
nanomeétrica y es un material que en la actualidad es muy estudiada y de gran interés por sus
diversas aplicaciones en varias industrias. Para su obtencién se parte de la pulpa de celulosa que
mediante procesos fisicos, quimicos o bioldgicos y en ocasiones mediante mas de un tipo de
proceso se logra degradar a una escala nanométrica las fibras de la celulosa obteniendo
nanocelulosa la misma que tendra propiedades dependiendo del origen de la celulosa y el
tratamiento que se le haya dado. A nivel general las propiedades que se presentaran son la
estabilidad a cambios de temperatura, es ligera, rigida y tiene una resistencia alta respecto a su
peso (es ocho veces mas resistente que el acero inoxidable) y es conductora de electricidad
(Lusiana, Srihardyastutie and Masruri, 2019, p. 2).



CAPITULO I

1. MARCO TEORICO REFERENCIAL

1.1. Identificacion del Problema

La agricultura es un sector primordial en la economia ecuatoriana, considerado como un sector
primario representa el 8% de produccidn total anual (PIB), segln el (Ministerio de Agricultura'y
Ganaderia, 2019), en este mismo afo la superficie sembrada de los llamados cultivos transitorio
(maiz, arroz y papa) fue de 849.355 hectareas y la produccién de maiz fue de 1,480 mil Tm
representando un 39,41% de maiz duro seco y 5,70% de maiz suave seco siendo la provincia de
Los Rios la que aporta mas con un 43,81% de la produccion nacional segun la Encuesta de
Superficie y Produccion Agropecuaria Continua (INEC- ESPAC, 2019, pp. 16-17).

Teniendo en cuenta que solo los granos de maiz son aprovechados para el consumo alimenticio y
para alimentos balanceados, el resto de la planta son residuos que no son aprovechados como
alimento y en muchos de los casos generan contaminacion ambiental, asi la utilizacion de estos
residuos como materia prima para la obtencion de celulosa abre nuevas puertas para los
agricultores al obtener mayores ingresos por la venta de los residuos que antes no eran
aprovechados generando una economia circular y abriendo nuevas puertas a una industria de
materiales que esté en equilibrio con el ambiente y generen nuevas plazas de empleo.

Segun Castro y Delgado (2016, p. 1-4) la naturaleza contiene gran cantidad de celulosa que es un
material renovable y a la vez degradable, siendo un biopolimero abundante presente en algas,
algunos animales marinos y en mayor cantidad en las plantas, contiene varias sustancias de interés
industrial como en la industria textil, de papel y cartdn, medicina, recubrimientos, films y pinturas,

filtracion y separacién, etc.

1.2. Justificacién de la investigacion

En el presente proyecto de investigacion, lo que se esta realizando es verificar la existencia de
celulosa y su posterior conversion a nanocelulosa mediante el proceso de hidrélisis &cida con
acido sulfarico, siendo una investigacion con limitada informacion bibliografica no se han
encontrado procesos en la obtencién de nanocelulosa para los residuos del maiz, pero si de otros
desechos agroindustriales producidos en el Ecuador.

Una vez demostrado experimentalmente su validez y confiabilidad en el laboratorio ayudara en
la disminucion y el impacto ambiental que tienen estos residuos, ademas del aprovechamiento de
los residuos para dar un valor agregado y sean de utilidad en las diversas industrias, la
metodologia que sera aplicada ayudara en el aprovechamiento del rastrojo de maiz en la obtencion
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de nanocelulosa que a su vez tiene una amplia gama de aplicaciones debido a sus propiedades
nanomeétricas que ayudarian en diferentes industrias tales como la textil, medicina, films y
pinturas, etc.; lo que constituye en un aporte econémico para los agro productores, debido a que
durante el afio 2019 el costo de la produccion de maiz tuvo un valor de $15,25 mientras que en el
afo del 2020 el valor del saco de 45,36 kilos estuvo en $14,60 obteniendo una disminucion de
$0,65 a nivel nacional lo que perjudica la economia del agricultor si tenemos en cuenta la
inversion que hace en semillas, riego, fungicidas y fertilizantes Ilegando a un valor aproximado
de $1.750 por hectarea (Elcomercio.com, 2021). Tomando en cuenta estos datos es factible para
el agricultor tener un ingreso por los residuos que se generan del rastrojo de maiz ademas de
contribuir en el cuidado del ambiente ya que al no quemar estos residuos se disminuiria la
contaminacién. Adicionalmente se estaria contribuyendo a la generacion de una nueva industria

circular amigable con el ambiente y que genere plazas de empleo.

1.3. Objetivos de la Investigacion

1.3.1. General

¢ Obtener nanocelulosa a partir del rastrojo de maiz (Zea mays L) mediante hidrélisis acida.

1.3.2. Especificos

Analizar las caracteristicas fisico-quimicas del rastrojo de maiz seleccionado para el estudio.

o Separar de forma eficiente la celulosa de los demas componentes del rastrojo de maiz.

o Determinar el rendimiento de la nanocelulosa respecto a la masa de alimentacion en el estudio.

e Caracterizar la nanocelulosa por microscopia electronica de barrido y FTIR.

e Aplicar la nanocelulosa obtenida en un biopolimero como material de refuerzo para mejorar

sus propiedades mecénicas.



CAPITULO II

2. MARCO METODOLOGICO

2.1. Antecedentes de Investigacién

En Ecuador la agricultura es una actividad primordial tanto para la alimentacion como para la
economia ademas de propiciar una gran cantidad de empleos, pero la misma genera una cantidad
enorme de residuos gque en su mayoria no son utilizados o aprovechados como una fuente para
nuevos compuestos y al no ser utilizados en su mayoria por los agricultores estos generan
contaminantes debido a su calcinacién, lo que produce gases de efecto invernadero.

Segln INEC- ESPAC (2019, p. 16-17) la produccion de cultivos de maiz fue incrementando entre los
afios 2017 con una produccion de 1.436 Tm a 2019 con una produccion de 1.480 Tm, siendo Los

Rios la provincia que mas aporta con un total del 43,81%. Todo esto se puede ver en la tabla 1.2

Tabla 1-2: Provincias de mayor labor agricola- planta de maiz

Provincia Cultivo transitorio Superficie (Ha) Produccién

anual (Tm.)

Sembrada Cosechada

Manabi Maiz duro seco 99.095 93.879 415.245
Guayas Maiz duro seco 55.298 51.833 241777
Los Rios Maiz duro seco 129.101 128.568 648.354
Esmeraldas Maiz duro seco 564 473 456

El Oro Maiz duro seco 693 658 1.904
Pichincha Maiz suave choclo 2.261 2.236 6.759
Santo Domingo de los Tsachilas Maiz duro choclo 522 431 778

Fuente: (INEC- ESPAC, 2019).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Todos estos datos dan una produccion anual total de 2.548.039 Tm y son un referente para
entender la gran cantidad de residuos que se generarian, segun Holgado, et al, (2007)., el peso total
de planta de maiz es de 306,30 gramos los cuales estan divididos en 94,30 g de tallo (inferior y
superior), 97,6 g de las hojas(verdes y de la mazorca), 22,30 g de mazorca y 92,0 g de grano,
mediante estos valores podemos describir que solo el 30 por ciento es de grano destinado para

alimentacién y el resto son los residuos que generarian contaminantes.



En este contexto los residuos agroindustriales son una fuente muy valiosa de compuestos capaces
de sustituir a los que provienen de una fuente de mayor contaminacion, la mayoria de residuos
son incinerados generando grandes cantidades de gases de efecto invernadero pero estos cuentan
con una gran aplicabilidad y potencial, debido a las sustancias que se pueden obtener de ellos,
esto es conocido como nuevos materiales que en el afan de mitigar la contaminacién se ha
empezado a estudiar desde hace una década atras por medio de la nanotecnologia y la ciencia de
materiales que buscan ecoldgicamente aprovechar lo que la naturaleza nos ofrece y crear
soluciones que contengan una proyeccion cientifica, social y econémica (Sulbaran Rangel et al., 2019,

pp. 4-6).
El rdpido crecimiento de la poblacién ha ocasionado que los recursos se agoten a un ritmo muy

acelerado mas de lo que se esperaba, esto ha generado un aumento de residuos agroindustriales
los cuales han obtenido la atencidn por parte de varios cientificos debido a su composicion y la
aplicabilidad que tendrian estos compuestos que proviene de una fuente amigable con el ambiente.
En cuestion de materiales avanzados y ecoldgicos se ha venido estudiando a la celulosa,
quitosano, alginatos, almiddn, colageno, elastina y gelatina debido a las aplicaciones y campos
en los cuales se pueden usar. La celulosa es el biopolimero mas abundante de la naturaleza, es
sintetizado por varios organismos vivos como animales marinos, plantas, bacterias y hongos y en

la actualidad es el mas estudiado por sus propiedades y diversas aplicaciones para varias industrias
(Trache, 2018, pp. 2-3).
Segln Li et al., (2015, p. 1) la produccién anual de celulosa es de 180 millones de toneladas, esto

quiere decir que su regeneracion es de tiempo corto debido a que es el biopolimero méas abundante
en la tierra y se conforma por microfibrillas que tienen diametros a nanoescala. Esto se puede
corroborar debido a que la celulosa es uno de los recursos poliméricos biodegradables y
renovables méas abundantes que existe en la biosfera ademas es el componente fundamental en las
plantas para la pared celular que se encuentra combinada con sustancias como la lignina y la
hemicelulosa, a su vez se puede dividir en macroestructuras cristalinas, la primera es la que
normalmente encontramos en la pared celular, la segunda termodinamicamente es la mas estable

y es consecuencias de la recristalizacion de la primera o de la mercerizacion con NaOH (Duetal.,
2016, pp. 2-5).

Tabla 2-2: Proporcién de los diferentes componentes estructurales en materiales lignocelulésicos

diferentes
MLC Celulosa Hemicelulosa Lignina Referencias
Maderas de resinosas
Abeto 41-43,9 26,5-27 27-28,4 Schaffeld, 19942,
Abeto blanco 44-45 11-11.5 27-29 Fan, 1987.
Abeto rojo Picea 43 12 27 Fan, 1987.
comun 447 4.6 27,7 Stenberg et al., 1999.
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Pinus banksiana 41-42,7 13-27,2 27-28,6 Holtzapple, 1993b.

Pinus insignis 41,2-44,0 22,9-25,7 26,1-26,3 Barba et al.,2000
Pinus pinaster 42,9 17,6 30,2-32,4 Gonzélez et al., 2013.
Sauce 42,5 15,0 26,0 Sassner et al.,2008
Maderas de frondosas
Alamo 39,6 15,8 231 Pan et al. 2006
Arce rojo 44,1 29,2 24,0 Holtzapple, 1993b
Eucalyptus globulus 42,3-54,0 16-36,6 17,9-233 Garrote et al., 2007
Eucalyptus Grandis 40,8 39,9 21,9 Morais, A.P, 2016.
Eucalyptus Urograndis 40,5-47,0 25,0-43,4 23,2-244 Morais, A.P, 2016
Eucalyptus viminalis 417 20,2 29,3 Ramos et al., 1992
Fagus sylvatica 39,6-41 23,2-35 22-245 Vila et al., 2000
Populus tremula 47,0 17,8 21,4 Saake et al. (1998)
Roble 40,4-50 22-35,9 23-32 Puech y Sarni, 1990
Roble rojo 38,9 23,8 215 Conner, 1984
Materiales agricolas y residuos forestales e industriales

Algodon 89,0-95 2-5,0 0,0-0,9 Hon, 2000
Avena 26,6 30,2 21,4 Claye et al., 1996
Cardo 311 12,2-314 17-22,1 Villar et al. 1999
Cascarilla de arroz 24,4 31,9 18,4 Claye et al. 1996
Cascarilla de trigo 32,2 19,0-24,5 52 Claye et al, 1996
Paja de arroz 36,2-47,0 21,9-24,7 9,9-24,0 Patel y Bhatt 1992
Paja de cebada 33,8-37,5 22,2-30,5 13,8-14,5 Patel y Bhatt 1992
Paja de centeno 37,6-44,1 16,8-35,0 19,0-22,9 Gullén et al, 2010
Tallos de maiz 35,0-39,6 34,7 7,0-18,4 Cruz et al, 2000
Hojas de maiz 31,7 31,9-40,9 20,3 Cruz et al, 2000
Zuros de maiz 32,0-41,2 2 6,1-20,9 Nabarlatz et al, 2004

Fan et al, 1987
Lino 34,9 3,6 22,3 Garcia et al, 2015.
Tallos de girasol 37,6-42,1 19,5-29,6 11,0-134

Jiménez et al, 1996
Sarmiento de vid. 35,6-38,3 20,6-35,0 22,8-234

Alonso et al, 2003
Cartén corrugado 73,5-59,7 13,9-13,7 11,8-14,3

Sun y Cheng. 2002
Papel de periddico 85,0-44,6 30,9 30,0-12,0

Vegas et al., 2005
Residuo de cebada de la 26,4 32,8 20,4

industria del malteado

Fuente: (Séez Padilla, 2010).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.



La nanocelulosa encabeza una nueva familia de materiales fibrosos que ademas de ser
biodegradables son también biocompatibles esta caracteristica la hace una sustancia de interés
para varias industrias. Segin Martin, Ana Balea. Negro (2017, p. 24-25) la nanocelulosa engloba
nanoestructuras diferentes tales como: la celulosa nanofibrilada o CNF que son formaciones
largas, delgadas y flexibles, la celulosa nanocristalina 0 CNC son particulas cristalinas en forma
de varilla, la celulosa bacteriana o CB y la celulosa microfibrilada o CMF (Du et al., 20186, p. 3).

Para la celulosa nanocristalina (CNC), esta se obtiene mediante una hidrélisis acida con H,SO4 0
HCI con una concentracion que puede estar entre 6-8 M, con esto se obtendra estructuras tipo
varilla con una longitud aproximada de 50-500 nanémetros y con diametros de 3-10 nanémetros,
pero tendrd una limitada flexibilidad en comparacion a la celulosa nanofibrilada. La celulosa
nanofibrilada (CNF) en cambio tiene diametros de 5-30 nandmetros y longitudes de orden
micromeétrica(Ehman, 2019, pp. 32-38). La CNF puede producirse por deslaminacion mecénica de
pulpa de madera en homogeneizadores de alta presion, estas tienden a formar un gel acuoso a baja
concentracion (por lo general 2% en peso) aunque estas tienen un alto consumo de energia para
su desintegracidn. La celulosa microfibrilada (CMF) tiene un ancho de 20 a 100 nm y una longitud

de 500 a 2000 nm esta se puede producir mediante refinamiento mecanico (Kargarzadeh, Ahmad and
Thomas, 2017, pp. 87-91).

Tabla 3-2: Investigaciones relacionadas con la obtencion de celulosa y nanocelulosa

Nombre de la Tipo Autor (es) Afio Lugar
investigacion
La industria de la celulosa Articulo Alice Altesor, Gabriela 2008 Argentina
y sus efectos: certezas e Cientifico Eguren, Néstor Mazzeo,
incertidumbres Daniel Panario & Claudia
Rodriguez
A review on cellulose and Articulo Antony Allwyn Sundarraj, 2018 India
its utilization from Cientifico Thottiam Vasudevan
agro-industrial waste Ranganathan
Caracterizacion de hojas Articulo Maribel Prado-Martinez, José 2012 México
de mazorca de maiz y de Cientifico Anzaldo-Hernandez,
bagazo de cafia para la Bruno Becerra-Aguilar, Hilda
elaboracion de una pulpa Palacios-Juarez,
celuldsica mixta José de Jesus Vargas-Radillo y

Maite Renteria-Urquiza.
Nanocellulose-Based Acrticulo Hugo Voisin, Lennart 2017 Suecia
Materials  for ~ Water Cientifico Bergstrom, Peng Liu and Aji

Purification P. Mathew

Extraction and process Avrticulo Megan Smyth, Araceli Garcia, 2017 Francia
analysis of high aspect Cientifico Chris Rader, E.Johan Foster,

ratio cellulose Julien Bras.

nanocrystals



from corn (Zea mays)
agricultural residue

Obtencion de celulosa a
partir de bagazo de cafia
de azGcar (saccharum

spp.)

Cellulose nanocrystal
(CNC) produced from the
sulphuric

acid hydrolysis of the pine

cone flower waste (Pinus

merkusii

Jungh Et De Vriese)
Handbook of
Nanocellulose and
Cellulose

Nanocomposites

Acrticulo
Cientifico

Acrticulo

Cientifico

Libro

Lépez-Martinez, A.; Bolio-
Lépez, G.l; Veleva, L,
Solérzano-Valencia, M.;
Acosta-Tejada, G;
Hernandez-Villegas, M.M;
Salgado-Garcia, S.; Cérdova-
Séanchez, S.

S E Lusiana, A Srihardyastutie

and M Masruri

Hanieh Kargarzadeh, Ishak
Ahmad, Sabu Thomas, and
Alain Dufresne

2016

2019

2017

México

Indonesia

Alemania

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.2. Marco Conceptual

2.2.1. Residuos

Segln SANCHEZ (2011, p. 243) se considera residuos a toda aquella sustancia o mezcla en estado
solido, liquido o gaseoso que puede ser peligrosa o no peligrosa y del cual todo el material

producto de un proceso, transformacion, beneficio, etc., no se podra utilizar nuevamente en el

proceso que lo genero.

Los residuos pueden considerarse como desechos que generamos debido a las diversas actividades

gue desempefiamos diariamente, estos a su vez tienen diferente clasificacién dependiendo de sus

caracteristicas y origen



Residuo gencsrado en
establecimientos comerciales
RESIDUQ SOLIDO v mercantiles tales como
COMERCILAL | [~ 3 almacenes, depasitos,
hoteles, cafeterias v plazas de

mercado.

RESIDUC SOLIDO naturaleza, composicion,
| DOMICILIARIO | — cantidad y wolumen es
gensrado e actividades

Residuo que por su ‘
realizadas en la vivienda.

Aguellos generados por las

RESIDUOS - crianzas de animales y la
AGRICOI AS produccionm  de cosecha vy

segado de cultivos v arboles,

CLASIFICACION DE LOS
RESIDUOCS

Residuo generada en
actividades industriales,

|~ comao el resultado de los
procesos de produccion,
mantenimientoc de equipo e
instalaciomes y el control de
la contaminacidn.

RESIDUOS
INDUSTRIALES

Por su calidad, canfidad.
—————— magnitud, wolumen y peso,
RESIDUOS pusden presentarse
SOLIDOS - peligrosos, por lo tanio,
ESPECIAL requiere un Manesjo especial.
Incluye a los residuos com
plazos de COoOnSUmo

expirados, desechos, etc.

Figura 1-2: Clasificacion de los residuos.
Realizado por: (Donde reciclo.org, 2012).

Como se muestra en la figura 1-2 los residuos comerciales son generados en establecimientos
comerciales y mercantiles como hoteles, plazas de mercado, etc. En cuanto a los residuos de
domicilio estos se generan en actividades realizadas en las viviendas, muy diferente a los residuos
agricolas que se generan por la crianza de animales y produccién de cultivos y arboles. No
obstante, también estan los residuos industriales que dependerd mucho del tipo de industria para
gue estos sean tratados son generados a partir de los procesos y equipos usados en las

instalaciones.

2.2.2. Residuos agroindustriales

Estan considerados todos aquellos materiales liquidos o solidos de naturaleza organica que son
un derivado generado del consumo directo de productos primarios o de su industrializacion y que
después de la pos cosecha no tienen un valor (Widiarto et al., 2016, p. 2).

La produccion de estos residuos ha generado gran controversia debido a que esta actividad es
fundamental en la alimentacién pero asi mismo es una fuente de gran contaminacion debido a que
la materia no es totalmente aprovechada, seglin Cury R etal. (2017, p. 2) son alrededor de 155 billones
de toneladas generadas por afio y de este total apenas una minima porcién es consumida de forma
directa por el hombre y los animales. Para (Bioplastics, 2018) si bien la agroindustria es un sector

primordial los residuos que genera no son bien tratados lo que ocasiona una fuerte contaminacion
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ambiental, dentro de estos se considera las emisiones de didxido de carbono (CO,), aguas y lodos
residuales y como principal residuo el material lignocelulésico.

Para Vargas Corredor y Peréz Pérez (2018, p. 2-9) la composicion quimica de los residuos esta dada por
el origen y el proceso que tuvo el residuo sin embargo estos residuos en su mayoria son materiales
lignoceluldsicos los cuales contienen celulosa, lignina y hemicelulosa como componentes

principales.

2.2.3. Residuos agroindustriales en el Ecuador

El sector agroindustrial en Ecuador es primordial en su economia y también en el aspecto
alimentario de la nacién pero asi mismo es uno de los que mayor cantidad de residuos genera. La
gestion, manejo y control de estos residuos es escasa y no es muy clara, por ende no se ha generado
una cantidad considerable de estadisticas y estudios concretos de la composicion y caracteristicas
que tienen, es asi que en su industrializacién para obtener diferentes productos tales como zumos,
frutas en almibar, jugos, etc., solo son aprovechados alrededor del 40 a 50% del total de la materia
prima siendo el resto los desechos que no generan un valor, pero que tiene caracteristicas Unicas
para ser fuente de nuevos materiales y sustancias de interés industrial (Gavilanes, 2016, pp. 43-45).
La gran ventaja de los residuos agroindustriales es que en su composicion se encuentran
sustancias de gran valor para cambiar la contaminacion que generan los materiales provenientes
del petréleo, es asi que las sustancias de mayor interés son la celulosa, hemicelulosa y lignina por
sus propiedades y aplicaciones en las industrias, esto se detalla por el tipo de constituyente y lo
que produce.

Los Extractivos generan liquidos organicos, gases no condensables como CO, CO», H, CHa4. En
cuanto a la Hemicelulosa produce liquido organico y gases no condensables similares a los
extractivos, pero adicionalmente se produce agua.

La Celulosa y Lignina no son muy diferentes a los anteriores, para el primero se produce liquido
organico, gases no condensables (CO, CO,, H,, CH4) adicionalmente solidos carbonosos y agua,
para el segundo de igual manera produce liquido organico, gases no condensables (CO, COg, Ha,
CHy.) y solidos carbonosos. Finalmente, los materiales inorganicos producen ceniza (Baray-Guerrero

etal., 2019, p. 2).

2.2.3.1. El maiz

El origen del maiz se ha investigado durante afios llegando a la conclusion de que hace mas de

7000 afios se origind en México como una graminea silvestre llamada Teosinte aungue también

hay indicios de su existencia en varias partes de Centroamérica especialmente en Haiti y Cuba.

Etimolégicamente la palabra maiz se encontraba en el idioma extinto tahino como mahis o majis
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que significaba “fuente de vida” o también traducido como “el sustento de la vida”, que se
encontraba en las islas caribefias de Haiti (Acosta, 2009, p. 2).

En el Ecuador el maiz es un alimento que se desarrollé hace 6500 afios, es de suma importancia
junto con el arroz, cacao, banano, etc. Ademas, en su mayoria es de color amarillo con un 60-
75% participa en las dietas de animales. La planta de maiz puede llegar a medir cerca de 2,5
metros de altura pero este dato es relativo debido a que pueden llegar a crecer hasta 5,5 metros
esto dependera del clima, propdsito y tipo de maiz cultivado, sus hojas son muy lanceoladas y
pueden llegar a medir hasta 1,2 metros de longitud y 9 centimetros de ancho (Sanchez Ortega, 2014,
pp. 2-3).

A nivel territorial la provincia que mas aporte tiene en el cultivo de maiz es la provincia de Los
Rios con un 38,56% mientras que la provincia con menor aporte es Sucumbios con 1,53%, el
maiz es un producto que se lo utiliza en varios platillos en la mesa ecuatoriana los alimentos
mayormente preparados son los tamales, quimbolitos, diferente preparacion del mote, tortillas y
algunas bebidas como la bebida de morocho, champus, colada morada, etc. (INEC- ESPAC, 2019, pp.
16-17).

Para Estrada y Méndez (2016, p. 2) el maiz es el cereal con mayor produccién en el mundo destinado
a la industria de alimentos tanto animal como humana pero esto en cuanto al grano mas no se
considera al rastrojo que se genera de este cultivo y ademas a nivel bibliografico se ha estudiado
a la semilla y al grano pero no se ha considerado caracterizar a este residuo que comprende tallo

y hojas por lo que no hay mayores datos sobre la composicion fisico-quimica del rastrojo de maiz.
2.2.3.2. Taxonomia del maiz
Para Sanchez Ortega (2014, p. 1-2;10-11) en un inicio los géneros Zea y Euchlanea eran diferentes pero

con el tiempo y varios estudios se dieron cuenta que tenian varias similitudes. Solo Zea mays es

considerada como una especie de importancia econémica y que esta bien estudiada.

Reino: Plantae

Division: Magnoliophyta Cronquist, Takhtajan y W.Zimmermann, 1966.
Clase: Liliopsida

Orden: Poales Small 1903

Familia: Poaceae Barnhart

Género: Zea

Especie: Mays

Nombre cientifico: Zea mays L.
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2.2.3.3. Caracteristicas botanicas

Segln Guacho Abarca (2014, p. 15-16) el maiz presenta caracteristicas botanicas como:

a. Raices

Son parte fundamental debido a que su funcién principal es la de absorber nutrientes del suelo
gue seran necesarios para el desarrollo de la planta, las raices pueden ser de dos clases, raices de
corona que son las que estan a nivel del suelo y raices aéreas que son aquellas que estan sobre el
suelo o sobresalen del suelo.

b. Tallo

Su funcién es la de sostener las demas partes de la planta de maiz, puede llegar a alcanzar una
altura aproximada de 3 metros. A su vez cuenta con 3 partes que son: epidermis exterior (capa
transparente impermeable), pared (capa duray lefiosa), y la médula (tejido blanco y esponjoso).
¢. Hojas

Su crecimiento es aparentemente lento y se generan alrededor de 16 a 22 hojas, pueden llegar a
medir hasta 10 pies de alto. Las hojas crecen de manera alternada en la planta y con una ligera
inclinacidon hacia abajo.

d. Inflorescencia

Tiene dos géneros uno masculino que se localiza en la parte superior de la planta, también
conocida como espigas o panicula su funcion es la de suministras el polen a la mazorca.

La inflorescencia femenina se encuentra en las yemas axilares de las hojas de la planta, son
espigas con una forma cilindrica y flores en la parte superior aqui se germina el polen.

e. Mazorca

Es el fruto de la planta de maiz formada por: los granos (parte comestible), la cascara o chala
(hojas que protegen los granos de maiz), peddnculo (une el fruto con la planta) y el corazén (van

insertados los granos de maiz).
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MORFOLOGIA DEL MAIz
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Figura 2-2: Partes de la planta de maiz

Fuente: (AGROKREBS, 2020).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.2.4. Material Lignocelulésico

En la actualidad los materiales lignocelul6sicos son la materia prima mas estudiada y de gran
interés debido a su fuente de obtencion y ademéas de que es un recurso natural, abundante en la
naturaleza y degradable debido a que se genera después de retirar la parte alimenticia del cultivo,
pero lastimosamente en paises tercermundistas estos materiales se tienden a eliminar por medio
la quema mientras que en paises desarrollados son de gran apreciacion para el funcionamiento de
sus industrias modernas (Anwar, Gulfraz and Irshad, 2014, pp. 1-2).

Para Cortes (2014, p. 2-3) la biomasa lignoceluldsica estd compuesta por materia seca vegetal que
proviene de arboles, plantas, la agricultura y desechos de animales que pueden ser convertidos en
energia. Mientras que para Castillo et al. (2012, p. 2) la biomasa solucionara problemas no solo de
energia sino también de materias primas para las nuevas industrias, asi se convertira en una fuente
limpia para obtener energia renovable y generar quimicos.

A la materia lignocelulosa se la ha considero como una gran fuente de energia debido a varias
rutas de conversion que tiene, ademas la constituye la celulosa, hemicelulosa y lignina que pueden
usarse de distinta manera para generar productos o sustancias de interés. Tanto la celulosa como
la hemicelulosa son méas propensas a la oxidacion que la lignina pero altamente hidrolizables en

acidos (Cortinez, 2010, pp. 12; 21-23).
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MATERIALES LIGNOCELULOSICOS
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Figura 3-2: Productos del material lignocelulésico

Fuente: (Pérez Riesgo, 2016).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.2.4.1. Estructura de la biomasa lignocelulésica

Esta biomasa se compone de 3 tipos de polimeros que son la celulosa, hemicelulosa y lignina;
cada uno de estos polimeros esta presente en diferentes porcentajes, la celulosa entre 15-30%, la
hemicelulosa 40-60%, lignina 10-30%, pero todo esto dependerad del tipo de biomasa, estos

componentes pueden obtener productos de mayor valor (Baray-Guerrero et al., 2019, p. 2).
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Figura 4-2: Estructura de la biomasa lignocelulésica

Fuente: (Cortes, 2014).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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2.2.5. Celulosa

La palabra celulosa proviene del latin “Cellula” que significa celda pequefia seguida del sufijo
“osa” que hace referencia a la gran variedad de azlcares o carbohidratos como la ribosa,
arabinosa, sacarosa, etc. Del total de produccion mundial de celulosa apenas el 10% es extraido
de plantas, pastos, bagazo de cafia de azlcar, rastrojos agroindustriales, linos, etc. y el 90% se
extrae de arboles lo que nos da una idea del potencial que podria tener la obtencion de este
polimero aprovechando residuos que en su mayoria no tendrian una utilidad (Ramirez, 2019, p. 29).
La celulosa al ser un polimero lineal conformado por la union de enlaces 1-4 B-glucosidicos es
uno de los componentes mas importante de la pared celular de arboles y plantas debido a que
desempefia una funcion estructural ademas de tener un grado de polimerizacién variable entre
500 y 1500 unidades, las capas de celulosa al estar unidas forman paquetes de celulosa que tienen
peso molecular variable, de formula empirica (C6H1005)n; donde n puede tener un valor minimo

de 200, segln de donde proceda el contenido de celulosa varia (Estrada Cruz, 2017, p. 1).

Tl CHZOH CHZOH = | Celulosa en pared celular de planta |
hydrogen donds cross-linking
H 0 H H O w;:ulosv molecules
H O O ﬁ@:: :‘o':::ﬁy )
OH H OH HAQ Fealp
H H \/ microfibril
H ullul‘::;vr.::!:lculcs celiulose fiber
OH OH
e N H OH CHy0H T (I)H
/ﬂ*li O(Ow(l)uil:i\)ﬂil 0(0\'0“""‘\
o7 \OH HA,  w\H  /TOTN\OH HA M 0
celulosa  cellulose = = = e

Figura 5-2: Estructura de la celulosa
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.2.5.1. Caracteristicas de la celulosa

La celulosa es una macromolécula conformada por millones de unidades de glucosa y es de las
materias méas biocompatibles y renovables, es producida por arboles, plantas, la mayoria de frutas
y hortalizas asi como también por algunos microorganismos como algas (Valonica ventricosa,
Halicystis) hongos y bacterias (Acetobacter xylinum), es muy resistente e insoluble al agua debido
a la variedad de puentes de hidrogeno gue estan entre los distintos grupos hidroxilo, tiene una
densidad aproximada de 1,50 g/cm?, la celulosa puede ser combustible cuando reacciona con

oxidantes fuertes de manera exotérmica, al presentar un ordenamiento estructural sus grupos
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hidroxilos generan fuertes conexiones intermoleculares lo que provoca estructuras cristalinas
también conocidas como microfibrillas. Los grupos —OH seran una fuente para las modificaciones

quimicas como la esterificacion (M.C. Pech Cohuo, 2018, pp. 23-24).

Extremo terminal Unidad de Celobiosa Extremo terminal
no reductor l raductor
H OH [ CH,0H H OH | CHOH

e S o AN A

OH H OH H N

T OHH\[/ AN, OHH\f

D i e CHN wd o
CH,OH H OH CH,OH H OH

S e ./

glucosa Enlace p-1.,4-glicosidico

Figura 6-2: Enlaces de la molécula de celulosa

Fuente: (Keller, 2019).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.2.5.2. Usos de la celulosa

Los materiales lignocelulésicos han sido aprovechados en la industria del papel debido a su alto
contenido en celulosa, pero en los Gltimos afios se ha incrementado el interés por los usos que se
le puede dar tales como en la generacion de biomateriales compuestos, generacion de bioetanol,
para obtener fibras textiles (rayon). La celulosa con fibras largas se usa principalmente para dar
resistencia a las cartulinas y papeles, mientras que la de fibra corta le da suavidad y relleno (Castillo
etal., 2012, pp. 5-7).

En la actualidad también se ha empezado a investigar las grandes propiedades que puede
proporcionar a la industria farmacéutica y la medicina debido a su alta fuerza mecénica en estado
hidratado, permeabilidad a gases y liquidos, escasa irritacion dérmica (sustituto de piel en
guemaduras), en la industria de alimentos como fibra dietética y aditivos alimenticios, en la
industria de refinacion como material para absorcién de toxinas y aceites (Pacheco et al., 2004, pp. 2—

5).
2.2.5.3. Cristalinidad

La cristalinidad de la celulosa dependerd mucho del tipo de celulosa y los polimorfos que se

generan encontrandose asi a:
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Celulosa I o nativa: cuando las microfibrillas se encuentran de forma paralela, generalmente es la
que se encuentra en la naturaleza, aqui se encuentran dos tipos de estructuras cristalinas la celulosa
o y Ip.

La celulosa I, producida por bacterias y algas mientras que la celulosa Ig generada por plantas
diferenciadas por los enlaces hidrogeno y conformacién molecular. Para (Ramirez, 2019, pp. 31-33)
la celulosa Io es triclinica y estd constituida por cadenas paralelas mientras que la Ig es
monoclinica y contiene dos cadenas independientes que son paralelas.

En otras palabras la principal diferencia entre la celulosa Io y Iges la organizacion de las cadenas
y ademas los espectros infrarrojos (FTIR), las bandas que estan en 3240 cm* y 750 cm™ fueron
asignadas a la celulosa Ia, en tanto que las celulosa Ig tiene bandas que estan en 3270 cm™y 710
cm que pertenecen a las vibraciones de estiramiento del enlace O-H y flexiones fuera del plano
(Herrera and Bonilla, 2019, p. 5).

Celulosa Il: para este tipo de aloforma las microfibrillas estan de forma anti paralela es producida
por la bacteria Gluconacetobacter xylinum y por algas, se puede obtener también mercerizacién
con solucion basica de la celulosa I, esta altera la estructura quimica de la fibra produciendo una
estructura polimorfa de celulosa-beta termodinamicamente mucho més estable (Lifian, 2016, pp. 18-
20).

Existen otros polimorfos que se generan a partir de las celulosas | y 1l mediante tratamientos
quimicos por ejemplo la celulosa Il es generada mediante amoniaco mientras que los polimorfos
de celulosa Illt, IVt, IVtt estaran sujetos a tratamientos térmicos de 206°C en glicerol o algunas

aminas.

2.2.6. Aislamientos de Celulosa

Para obtener la celulosa se tiene que deslignificar la materia a usar, esto significa remover o
eliminar la lignina y otros componentes existentes (esto debido a que la lignina tiene como funcion
mantener unidas las fibras de celulosa con la pared celular), para lo cual se realizara mediante
procesos mecanicos (alrededor del 24% a nivel mundial) o quimicos (alrededor del 76% a nivel
mundial) los cuales daran un tipo distinto de celulosa para diferentes aplicaciones (M.C. Pech Cohuo,

2018, p. 25).

2.2.6.1. Celulosa mecanica

Es la que se puede obtener después de una serie de operaciones unitarias como la molienda y
trituracion que estara sometida a presiones muy altas y temperaturas alrededor de los 140°C
(temperatura de transicion vitrea de la lignina). Se caracteriza por su alto rendimiento entre 85y

90% ademas de que tienen un alto consumo energético.
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2.2.6.2. Celulosa quimica

En la celulosa quimica la lignina es removida casi en su totalidad por accion de agentes quimicos,
dependiendo de los medios estos son basicos o0 &cidos entre los mas importantes esta el proceso
al sulfato, al sulfito y mediante sosa.

Para Herrera y Bonilla (2019, p. 28) estos tres métodos son los més utilizados ademas de obtener
buenos resultados pero el mas contaminante de los tres es el proceso al sulfato debido a las
sustancias generadas al terminar la hidrdlisis o deslignficacion.

a.- Proceso Kraf o al sulfato: es una solucién de NaOH y sulfato de sodio (NazS0O.) la cual se
realizard a temperaturas entre 160°C y 180°C por un tiempo de 4 a 6 horas obteniendo pulpas de
color oscuro debido a la presencia de sulfuros. Puede generar contaminantes téxicos como
dioxinas, furanos y compuestos organoclorados donde la capacidad de biodegradabilidad es
sumamente baja (Jiménez Mufioz et al., 2017 p. 3-4).

b.- Proceso al sulfito: tratamiento con una disolucién de acido sulfuroso (H2SOs) y bisulfito de
calcio (Ca (HSOs3).), esta coccidn tendra temperaturas entre 128°C y 180°C con pulpas de alto
rendimiento y altos costos de operacion.

c.- Proceso a la sosa: las fibras tendran una coccion a temperaturas de 120°C y 170°C en una
solucidén de hidréxido de sodio (NaOH) de concentracién variable (aproximadamente entre 4 y

6%). Este proceso emplea temperaturas de digestion bajas a comparacion de los anteriores.

2.2.7. Hemicelulosa

Es un grupo de cadenas cortas y ramificadas de azlcares: pentosas, hexosas y acidos de los
azucares (conocidas como grupo de heteropolimeros), se caracteriza por tener una estructura
amorfa e hidrofilica lo que la hace mas facil de degradar respecto a la celulosa cuya funcién
principal es la de conectar tanto a la celulosa como a la lignina, ademés de dar endurecimiento a
las paredes celulares secundarias y los grupos hidroxilo que se encuentran en los azlcares
constituyentes pueden ser sustituidos por grupos acetilo (Séez Padilla, 2010, pp. 80-81).

La hemicelulosa es un polimero de masa molecular mucho menor a la celulosa asi también tiene
un grado de polimerizacion menor al de la celulosa ademés sus puentes de hidrégeno son menos
eficaces lo que provoca un mayor ataque por parte de reactivos quimicos, en ella predomina la
estructura amorfa, al poseer azlcares (pentosas y hexosas como la xilosa, arabinosa y galactosa)
es una sustancia muy estudiada para la obtencion de alcohol fermentado en la industria de la

biotecnologia (Natagaima Gémez, 2018, pp. 32-35).

19



=1 media
Pared
e )
Hemicelulosa
s :_ Membrana
Microfibras AR Z f / plasmatica
de celulosa , ﬁ’;‘ g Y555 o
TS | N ! g
L iy g e?

... A o
Sy el

Figura 7-2: Localizacién de la hemicelulosa en la pared celular

Fuente: (Alimentos de Origen Vegetal, 2015).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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Figura 8-2: Monomeros de la hemicelulosa

Fuente: (Gutiérrez Suarez, del Rio y Bolafios Guzman, 1983).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.2.8. Lignina

La lignina también conocida como fraccion polifendlica es el tercer polimero mas abundante del

planeta después de la celulosa y hemicelulosa, que se sintetiza durante el crecimiento secundario
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de las plantas mediante el proceso de la fotosintesis, el objetivo principal es la de actuar como
una especie de pegamento entre la hemicelulosaYy las fibras de celulosa. Encontrandose asi tejidos
especializados en dar sostén, impermeabilidad, rigidez, proteccién contra la desecacion y
resistencia contra el ataque microbiano (Cortes, 2011, p. 3).

Tiene varios tipos de enlaces lo que la hace una macromolécula con estructura tridimensional
irregular, esta presente entre un 10-25% en especies de coniferas y entre 18-35% en especies
frondosas. La lignina ademas de unir a la hemicelulosa y las fibras de celulosa tiene funciones de
transportar agua y nutrientes a la macromolécula, es una fibra no polisacérida, esta se encuentra

en la pared celular primaria en el espacio intercelular (Mansouri, 2007, pp. 1-7).
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Figura 9-2: Estructura de la Lignina

Fuente: (Suérez Forero, 2017).

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

La lignina es insoluble en agua pero soluble en alcalis fuertes como el hidroxido de sodio,
Opticamente inactiva usada tradicionalmente como sustancia combustible en el sector industrial
de la pasta celulésica y papel, ademas seca la lignina es vendida para ser usada como reactivo

para productos poliméricos en la industria quimica. La molécula de lignina presenta un peso muy
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elevado esto debido a la union de varios &cidos y alcoholes fenilpropilicos (cumarilico,

coniferilico y sinapilico) (Gellerstedt and Henriksson, 2008, pp. 1-3).

CH,OH CH,OH CH,OH
OMe MeO OMe
OH OH OH
Alcohol Al.col}c?l Alco'h .01
coniferilico sinapilico

p-cumarilico

Figura 10-2: Alcoholes fenilpropilicos de la Lignina

Fuente: (Torres Ramos et al., 2015).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.2.9. Nanotecnologia

La nanotecnologia es un campo que tiene gran interés en la manipulacién y control a una escala
atémica, molecular y supramolecular, ha tomado gran importancia en todo el mundo por la gran
variedad de perspectivas en campos como la medicina, construccion, textiles, componentes
electrénicos, envasados de alimentos. Con gran interés ha estudiado méas a profundidad la ciencia
de materiales debido a la importancia que estos han adquirido para la conservacién del medio
ambiente y preservacién de alimentos asi también el aprovechamiento de fibras naturales de
origen vegetal que son generadas por toneladas como residuos agroindustriales generarian una
alternativa a los polimeros sintéticos (Suarez Forero, 2017, p. 1465).

Los nanomateriales tienen propiedades diferentes a las que se presentan a macroescala ademas de
alta energia superficial, contienen particulas con una 0 mas dimensiones a nanoescala, es decir, a
partir de 1 a 100 nandmetros. En las biopeliculas se ha encontrado que tienen malas propiedades
mecanicas lo que puede ser resuelto al incorporar a sus formulaciones nanomateriales que puedan

corregir las propiedades mecanicas deficientes (Costa et al., 2015, p. 288).
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2.2.10. Introduccion a la nanocelulosa

Durante las dos ultimas décadas los nanomateriales que provienen de celulosa han sido de gran
interés para la comunidad cientifica. Las fibras naturales provenientes de fuentes sustentables y
los materiales compuestos formados por nanocelulosa pueden ser empleados en la obtencién de
materiales funcionales avanzados, envases biodegradables, biopeliculas, aerogeles porosos y
hasta en componentes electrdnicos esto se da porque llama mucho la atencién por sus diversas
propiedades como alta rigidez, alta resistencia especifica y alta area de superficie. Con estas
propiedades de la nanocelulosa se ha podido extender mucho mas en las aplicaciones industriales
que tendria y el beneficio que aportaria debido a que su materia prima es abundante y tiene una
minima contaminacién (Phanthong et al., 2017, pp. 2083—2084).

Los nanocompuestos que llevan integrados la NC generalmente obtienen mejoras muy
significativas en las propiedades térmicas y mecanicas a comparacion de los polimeros puros o
compuestos convencionales esto debido a las ventajas que aporta como su médulo de elasticidad
(aproximadamente 150 GPa), su baja densidad (alrededor de 1,566 g/cm?), alta biocompatibilidad
y biodegradabilidad y su bajo costo (Silvério et al., 2013, pp. 427-428).

La nanocelulosa es un material formado por nanofibras de celulosa a una escala nanométrica, es
un material estudiado por sus propiedades y la gran abundancia que existe en la naturaleza en su
forma natural como celulosa que se puede encontrar en plantas, residuos agroindustriales, la
celulosa al someterla a tratamientos fisico, quimicos o biolégicos se puede degradar en estructuras
nanométricas obteniéndose asi la nanocelulosa que a su vez esta puede tomar la denominacion de
nanofibras o nanocristales de celulosa dependiendo del tratamiento a la cual haya sido sometida

la celulosa (Lozano and Belda, 2020, pp. 11-12).

Cellulose
nanomaterial

Nano- Nano-
objects structured

[ 1
Cellulose Cellulose microcrystal Cellulose microfibril
nanofiber (CMC) ~ (CMF)
width: 10-15um-L/D <2 width: 10-100 nm
length: 0.5-50 um

Cellulose nanocrystal Cellulose nanofibril
(CNC) (CNF)
width: 3-10 nm - L/D >5 width: 5-30 nm - L/D > 50

Figura 11-2: Términos para nanomateriales de celulosa

Fuente: (Kargarzadeh, Ahmad and Thomas, 2017).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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2.2.11. Diferente tipo de nanocelulosa

Debido a los diferentes tratamientos fisicos, quimicos, enzimaticos y hasta incluso una
combinacién de mas de un tratamiento que se le puede dar a la celulosa como materia prima en
la transformacion a nanocelulosa esta puede adquirir diferentes propiedades y asi tambien
diferentes denominacién. Bajo la denominacion de nanocelulosa podemos encontrar tres tipos
distintos de materiales como nanofibras de celulosa (NFC), nanocristales de celulosa (CNC) o
tambien denominados celulosa nanocristalina 0 nanowhiskers de celulosa y nanocelulosa
bacteriana (CNB).

2.2.11.1. Nanofibras de Celulosa

La terminologia de CNF o CMF en ocasiones se utiliza indistintamente en varias literaturas
cientificas. Las CNF son objetos con regiones alternadas entre amorfas y cristalinas con
dimensiones nanométricas (entre 5-30 nm) y que adicionalmente tiene una tercera dimensién en
micrones (Ramirez, 2019, p. 12).

Para (Kargarzadeh, Ahmad and Thomas, 2017, p. 11) las CMF son microfibras que se producen mediante
refinacién mecéanica de la pulpa de celulosa purificada lo que significa que las fibras de celulosa
estaran sometidas a esfuerzos mecanicos de corte, tienen un ancho de 20 a 100 nm y una longitud
de 500 a 2000 nm, las cuales seran utilizadas en la industria de alimentos y cosméticos como
agentes espesantes.

La CNF a comparacion de la CNC es mucho més simple de obtener debido a que no es necesario
aplicar una ruptura quimica en la estructura molecular de las cadenas de celulosa. Comunmente
para la preparacion de CNF se utilizan procesos fisicos como el pelado, la trituracion y
homogenizacion sin embargo no se descartan los métodos quimicos como la oxidacion TEMPO
con una agitacion ligera y continua. EI didmetro dependiendo del tipo de materias primas puede
estar en un rango de 2 a 50 nm (Huang, Dufresne and Lin, 2019, p. 4). A pesar de esto en literatura
cientifica tambien se puede encontrar de 20 a 50 nm de ancho y entre 500 a 2000 nm de largo y
la produccion puede realizarse con un pretratamiento quimico o enzimatico. Mediante la
homogenizacion de alta presion se puede formar geles acuosos, sin embargo la mayor desventaja
que tiene es la gran demanda de energia requerida para la desintegracion mecanica (Kargarzadeh,

Ahmad and Thomas, 2017, pp. 11-12).
2.2.11.2. Nanocristales de celulosa o Celulosa nanocristalina
La celulosa nanocristalina son particulas que tienen similitud a una barra o una varilla alargada

generadas a partir de la hidrolisis acida de pulpas de plantas y maderas asi como de CMC, CMF
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0 CNF; es una de las més utilizadas y conocidas generadas principalmente por hidrdlisis de varios
tipos de &cidos la cual ataca a la parte amorfa de las fibras de celulosa. Segin Huang, Dufresne y Lin
(2019, p. 3) el didametro y longitud de los CNC mediante el proceso de hidrolisis acida variara
dependiendo del tipo de &cido, la temperatura, el tipo de materia prima y el tiempo de hidrdlisis
obteniendo resultados de didmetros entre 10-30 nm y longitudes que van de 200-1000 nm pero
para Kargarzadeh, Ahmad y Thomas (2017, p. 12) tanto el didmetro como su longitud dependeran
especialmente de las condiciones de extraccion es asi que las dimensiones geométricas se
encuentran en un rango de 5 a 50 nm para el diametro y de 100 a 500 nm para la longitud. El
proceso de hidrdlisis se lo realiza con la finalidad de remover, degradar y separar impurezas como
ésteres, cera, hemicelulosa, lignina que en muchos de los casos primero se usa una solucién
alcalina (NaOH) antes de la hidrdlisis.

Lo que nos da la idea de la utilizacion de varios acidos con diferente resultado, siendo los 4cidos
maés usados el &cido sulfdrico concentrado y el acido clorhidrico en concentraciondes de 6 a 8 M
sin embargo tambiense ha usado el &cido nitrico, de estos reactivos el acido sulfdrico (H2SO.)
presenta mejoras en la estabilidad de las particulas nanocristalinas en medio acuoso ademas de
gue los CNC obtienen excelentes propiedades mecanicas y una de las caracteristicas mas
importantes al tratar con &cido sulfarico (SA) es la carga negativa de las particulas por accion de

los grupos éster sulfatos.

2.2.11.3. Nanocelulosa Bacteriana

La CNB es generada por microorganismos procariotas como: Gluconacetobacter xylinum y
eucariotas como: algas, hongos, plantas vasculares y animales. Debido al tratamiento esta se
sintetiza de manera pura (celulosa pura) obteniendo un didmetro de 20 a 100 nm, enlazados de tal
forma que su redes son muy estables y sus propiedades la hacen aceptable en mdltiples
aplicaciones industriales como la de papel, textil, alimenticia, farmacedtica, electronica y textil;
entre sus propiedades estan: alta pureza, resistencia a la traccion, alto grado de cristalinidad gran
capacidad de absorcién de agua, capacidad de rehidratacion y gran capacidad de biodegradarse
(Lifan, 2016, pp. 7-8).

Una opinion similar la tiene Huang, Dufresne y Lin (2019, p. 4) que incluye a especimenes bacterianos
como: Acetobacter, Rhizobium, Agrobacterium, Aerobacter, Achromobacter, Azotobacter,
Salmonella, Escherichia, y Sarcina y corrobora el diametro antes descrito, pero el mayor
obstaculo para su produccion en masa son los elevados costos que se genera y es asi que se ha
estado investigando estrategias como la fementacion avanzada que aumenten el rendimiento, asi

como la utilizacién de jugos de frutas y desechos agricolas que disminuyan el costo.
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Tabla 4-2: Distinta nomenclatura de los tipos de nanocelulosa

Tipos de nanocelulosa Sindnimos en la nomenclatura  Tamafio medio

CNF (nanofibras de celulosa) Celulosa microfibrilada, Diametro: 2-50 nm
nanofibras y  microfibras, Longitud: 500-2000 nm

celulosa nanofibrilada

CNC (nanocristales de celulosa) Celulosa nanocristalina, Didmetro 5-50 nm
cristales de nanocelulosa Longitud: 200-1000 nm
CNB (nanocelulosa bacteriana) Celulosa bacteriana, celulosa Diametro 20-100 nm

microbiana, biocelulosa

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.2.12. Propiedades de la nanocelulosa

Como ya se ha descrito anteriormente la NC como material obtenido en una escala nanométrica
obtiene propiedades significativas que pueden ayudar a otras sustancias a mejorar sus propiedades

mecéanicas y térmicas.

2.2.12.1. Propiedades térmicas

A nivel general la temperatura de degradacion de la NC esté alrededor de 290 a 298°C. Las
nanofibras de celulosa (NFC) tienen una temperatura de degradacion a partir de los 350°C y a
comparacion de las fibras naturales de celulosa la NFC tiene una menor estabilidad térmica
mientras que para los nanocristales de celulosa (CNC) la temperatura de degradacion es inferior
y esta alrededor de los 200 a 300°C lo que dependera de la velocidad de calentamiento y el tipo
de particula (Troya Ronguillo, 2019, p. 36).

En cuanto a la estabilidad térmica tanto los CNC como los CNF tienen un alto potencial en la
modificacién de la reologia (deformacion de un cuerpo) en fluidos de perforacion o como aditivos
en el agua de inyeccion. En el caso de la CB cuenta con una estabilidad térmica muy buena debido
a la alta cristalinidad y contenido de agua, para los CNC en cambio la estructura cristalina y el
empaquetamiento de las cadenas de celulosa hacen que sus enlaces de hidrégeno sean muy fuertes
evitando que la celulosa se derrita con facilidad pero los CNC al ser producidos por acido
sulfarico tiene una menor estabilidad térmica registrandose asi temperaturas de 120 a 225°C para

su degradacion (Campano, 2019, p. 57).
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2.2.12.2. Propiedades mecanicas

Estas propiedades van a depender mucho del tipo de composicion quimica y la madurez de las
fibras y los procesos de obtencién, el porcentaje de cristalinidad es muy importante para
determinar las propiedades mecanicas obteniendo asi valores para el modulo de elasticidad de
130 GPa, una densidad de 1.4 a 1.6 g/cm?, un esfuerzo a la traccion de 260 MPa (Lifian, 2016, pp. 9-
10).

Para Campano (2019, p. 56) en el caso de la CB la resistencia a la traccion esta en un rango de 200 a
2000 MPa mientras g el médulo de Young de 15 a 140 GPa esto debido a la alta relacién de
aspecto de las estructura nanofibrilar. En cambio para los CNC registra valores de resistencia a la
traccion en un rango de 7500 a 7700 MPay con un mddulo de Young de 130 a 250 GPa generados
por la eliminacion de la parte amorfa aumentando los enlaces de hidrégeno entre cadenas de la

region cristalina.

2.2.12.3. Propiedades épticas

Debido a que las nanofibras estdn densamente empaquetadas y los intersticios son tan pequefios
las peliculas de nanocelulosa pueden presentarse de forma casi transparente y evitan la dispersién
de la luz. Generalmente la espectroscopia UV-visibles se utiliza para determinar las propiedades
Opticas y el porcentaje de transmitancia en un intervalo de longitud de onda de 200 a 1000 nm.
En el caso de las peliculas de NC la preparacion afecta fuertemente a las propiedades asi las que

son preparadas de manera mecanica son mas densas y no transparentes pero si transltcidas (Lifian,
2016, p. 10).

2.2.12.4. Otras propiedades

Una de las caracteristicas mas renombradas de la NC es la cristalinidad, la cual contribuye mucho
a las propiedades mecanicas, la cantidad dependera de las condiciones de produccién y de las
impurezas que contenga. Otra propiedad que se ha empezado a estudiar con mayor interés es la
propiedad de barrera que generalmente se necesita en envases de alimentos pero la permeabilidad
se ve afectada a nivel de la nanoescala, a pesar de todo esto no se debe dejar de lado a la propiedad
de biocompatibilidad que es la interaccion entre el material y los tejidos del organismo (no tiene
reacciones alérgicas) que junto con la alta resistencia a la traccion son idéneas para aplicarse en

apositos para curacion de heridas e implantes (Hiram, 2019, pp. 22-23).
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2.2.13. Métodos de extraccién de nanocelulosa

La nanocelulosa puede ser extraida mediante tratamientos mecanicos, quimicos, enzimaticos
incluso mediante la combinacién de lo antes mencionado. Cada uno de los tratamientos que se
apliguen dara una nanocelulosa diferente y tendran diferentes propiedades.

Para la preparacion de CNF o CMF la pared celular de las plantas serd sometida a una
desintegracion mecénica asi las fibras celuldsicas pasardn a convertirse en nanofibras o
microfibras las cuales tendran diametros en un rango de 10 a 100 nm esto utilizando técnicas

como las siguientes.

2.2.13.1. Homogenizacién a alta presion (HPH)

En esta técnica segln Kargarzadeh, Ahmad y Thomas (2017, p. 14) Se hace pasar varias veces una
suspension diluida de fibras vegetales (<3%) a través del homogenizador, fuerza la suspension a
través de un orificio estrecho usando un piston bajo una alta presion de 50 a 2000 MPa. Es
utilizada en la produccién a nivel de laboratorio o a gran escala de CNF, la alta velocidad de flujo
de suspension genera burbujas de gas que colapsan al instante en que el liquido sale del
homogenizador llegando a una presion de aire normal de 100 kPa y rompen la estructura fibrilar
de la celulosa.

Uno de los mayores obstaculos que presenta esta técnica se debe a la obstruccion por el tamafio
pequefio del orificio de alimentacién por tal motivo antes de pasar por el homogenizador se debe
realizar una disminucion en el tamafio de las fibras lo que se puede realizar mediante un proceso
de refinacion mecéanica o trituracion. También esta el alto consumo de energia que necesita el
homogenizador en este caso lo que se procede hacer es un Pretratamiento quimico usando
hidrolisis acida, oxidacion o hidrolisis enzimatica y por Gltimo el dafio que se puede generar en

la estructura de la CNF.

2.2.13.2. Microfluidizacion

La microfluidizacidn se la utiliza mucho en la industria cosmética, biotecnoldgica y farmacéutica.
Es una técnica con la cual se puede preparar CNF pero también CMF, el microfuidizador opera a
velocidades de corte o rotura constante a diferencia del homogenizador que opera a un volumen
de procesamiento constante. La presion puede alcanzar niveles tan altos como 40.000 psi
(aproximadamente 276 MPa o 2700 bar), al no tener partes moéviles en linea se reduce la
probabilidad de obstrucciones. La pulpa de celulosa pasa a través de una bomba intensificadora
seguida de una cadmara de interaccion (aqui se colocan microcanales que aceleran la pulpa a altas
velocidades) que desestructura las fibras por fuerzas de corte e impactos contra las paredes del
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canal. Es necesario al igual que en el homogenizador de repetir el procesos varias veces con

camaras de diferente tamano (Vallejos, Marfa E.; Area, 2019, p. 42).

2.2.13.3. Molienda

Es una técnica netamente mecéanica en la cual las fibras de celulosa son trituradas para obtener
fibras nanométricas para esto la celulosa pasa por discos estéticos y giratorios con una velocidad
de 1500 rpm, aplicando un esfuerzo cortante a las fibras que dependerén de la distancia de los
discos, la morfologia y las pasadas para dar una extension fibrilar. Sin embargo una desventaja es
el desgaste de los dientes de los discos que se provoca por el proceso aungue este contratiempo
puede ser aceptado debido a que no se requieren pre tratamientos mecanicos adicionales. Uno de
los pardametros importantes es el nimero de pasadas por el triturador o HPH que afecta a las
caracteristicas de los CNF (Kargarzadeh, Ahmad and Thomas, 2017, p. 16).

Otro tipo de técnicas se utilizan en la preparacion de CNC también denominados como
nanowhiskers los cuales pasaran por tres pasos: el primero es la purificacion mediante la
eliminacion de impurezas (material no celuldsico) en la materia prima obteniendo una celulosa
aislada y purificada, el segundo paso tiene reacciones quimicas como la hidrdlisis &cida con el
afan de eliminar los contactos cristalinos y separar los dominios amorfos y liberar los CNC y
finalmente un tratamiento mecanico (Yadav, Sudesh Kumar. Singla, Rubbel. Guliani, Anika. Kumari, 20186, p.

108).

2.2.13.4. Hidrolisis acida

Mediante la hidrolisis acida es posible liberar la CNC, esto ocurre porque los dominios amorfos
y los contactos interfibrilares de la celulosa se hidrolizan lo que no ocurre con los dominios
cristalinos que permanecen intactos y se podran aislar como particulas nanocristalinas, esta
técnica utiliza acidos minerales fuertes como el sulfarico, clorhidrico, fosférico, maleico,
bromhidrico, nitrico y formico con una concentracion de 6 a 8 M controlando las condiciones de
temperatura, tiempo, agitacion y relacién acido/celulosa. Para detener la reaccién se diluye con
agua destilada preferentemente fria y se lava mediante centrifugaciones este proceso se debe
repetir hasta eliminar el exceso de acido o llegar a un pH neutro (Klemm et al., 2018, p. 16).

El uso de acido sulfurico (H.SO4) genera cargas negativas y una estabilidad coloidal en el agua
por la adicion de grupos semiester de sulfato en las CNC ademas se ha demostrado que los
cambios en la temperatura por mas leves que sean afectan a los oligosacaridos afectando a la
reologia del CNC y las tendencias cristalinas liquidas.

En el caso de Kargarzadeh, Ahmad y Thomas (2017, p. 96-98) ha reportado estudios de como la
concentracion del acido influye en el rendimiento por ejemplo, la hidrolisis de celulosa con 64%
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en peso de acido sulfurico (AS) da un rendimiento para los CNC de aproximadamente 30%, en
cuanto a una concentracion de 65% en peso de AS el rendimiento se redujo a <20% y cuando la
concentracion del acido se redujo al 60% en peso se vid un aumento significativo en el
rendimiento de CNC teniendo un valor maximo de 65-70%, mientras que si la concentracién del
AS aumenta a 67% el rendimiento de las particulas es cero debido a que la celulosa hidrolizada
no puede regenerarse por la rapida despolimerizacion acida y la formacién de oligémeros solubles
en agua.

Para Bérjesson y Westman (2017, p. 7-12) al usar AS hidroliza los enlaces glucosidicos y se difunde en
las partes amorfas, cuando la concentracion del acido es de 64% se adhieren grupos sulfato a la
superficie del nanocristal. Varios cientificos han optimizado el proceso de hidrolizacion de AS
obteniendo como resultado el uso de AS a 64% en peso a 45°C durante 45-60 minutos con
agitacion constante, asi evalua tres concentraciones diferentes de AS (16%, 40% y 64% en peso)
con unarelacion de acido/celulosa de 8,75 ml/g y tres temperaturas (45, 65 y 85 °C) con un tiempo
de 25 minutos de hidrdlisis, para la concentracion de AS a 64% fue menor para las tres
temperaturas sin embargo el tamafio de cristal, el grado de polimerizacion (GP) y la cantidad de

cristalinidad son excelentes a esta concentracion.

2.2.13.5. Hidrélisis con acidos solidos

Para esta técnica Kargarzadeh, Ahmad y Thomas (2017, p. 22) mencionan gue un inconveniente que
enfrenta la anterior técnica es el alto consumo de energia y productos quimicos adicionalmente la
corrosion de los equipos y los peligros para la salud y medio ambiente es por eso que sugieren
hacer un cambio del acido liquido por &cidos so6lidos que se pueden regenerar usando pos
tratamientos y que sirven para realizar varias veces la hidrolisis ademas de que se obtienen
rendimientos del 50%, mayor estabilidad térmica que al usar un &cido liquido, una minima
corrosion en los equipos sin embargo también tiene desventajas como el tiempo prolongado de
hidrdlisis, la cantidad de acido a ocupar, baja productividad y la heterogeneidad del proceso

debido a que la celulosa tiene un contacto limitado con el reactivo al estar de forma granular.

2.3. Planteamiento de las Hipotesis

2.3.1. Hipotesis General

e La utilizacion del material lignocelulésico que proviene de residuos agroindustriales

representaria una alternativa sostenible para el desarrollo de nuevos materiales.
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2.3.2. Hipotesis Especificas

2.4. ldentificaciéon de Variables

Tabla 5-2: Identificacion de Variables

rastrojo de maiz.

servira de material de refuerzo.

biopoliméricos.

La caracterizacién de la materia prima contribuye a la interpretacion de la composicién del

El rendimiento de la biomasa de maiz se estima con diferentes concentraciones de la solucion.

A partir de la celulosa obtenida con un rendimiento eficiente se extraera la nanocelulosa que

La caracterizacion de la nanocelulosa por andlisis de SEM y FTIR servird para la

comprobacion de la nanocelulosa obtenida y el tamafio en nandmetros y asi reforzar materiales

ETAPAS DEL PROCESO

VARIABLES INDEPENDIENTES

VARIABLES
DEPENDIENTES

Caracterizacion de la materia prima

(rastrojo de maiz).

Cantidad de muestra.
Humedad

Ceniza

Tiempo Rendimiento
Hidrolisis alcalina. Concentracion

Temperatura

Tiempo Rendimiento

Hidrdlisis acida.

Concentracion

Temperatura

Andlisis SEM y FTIR para la

nanocelulosa.

YV V|V V V|V V V|V V V

Composicion quimica

Tamafio de las particulas

Porcentaje de

nanocelulosa.

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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2.5. Operacionalizacién de Variables

Tabla 6-2: Operacionalizacion de las variables

TIPO DE p INSTRUMENTO DE
VARIABLE VARIABLE SUB-VARIABLE DEFINICION INDICADORES MEDICION UNIDADES
; Se refiere a la cantidad de agua Estufa
Porcentaje de en un cuerpo. Porcentaje de humedad %H
humedad p "
Balanza analitica de humedad
Representa el contenido en Reverbero
minerales del alimento; en Crisol
Porcentaje de general, las cenizas suponen . . rso .
cenizas menos del 5% de la materia Porcentaje de ceniza %C
. Mufla
. seca de los alimentos.
Rastrojo de L
: Balanza analitica
maiz
Es la cantidad presente en el Estufa
rastrojo de maiz en base seca. "
" Balanza analitica
E Porcentaje de . - I
zZ 9
i Lignina Porcentaje de lignina Mufla %L ignina
a
zZ Desecador
L
i
=) Reverbero
Z
Tiempo de Tiempo requerido para la
reaccion parala | separaciéon de la celulosa del Variacion del tiempo Crondmetro min
obtencion celulosa | rastrojo de maiz, mediante
Tiempo hidrdlisis basica.
Tiempo de Tiempo requerido para la
reaccion de la conversion de celulosa en Variacion del tiempo Cron6émetro min
nanocelulosa nanocelulosa, mediante
hidrolisis 4cida.
Temperatura para | Temperatura que se logra . . o
la obtencidn de alcanzar durante el proceso de Diferente temperatura Termometro c
Temperatura celulosa. coccion del rastrojo de maiz.
Temperatura para | Temperatura que se logra . )
P P P d g Diferente temperatura Termometro °C

la obtencién de
nanocelulosa

alcanzar durante el proceso de
coccion de la celulosa con
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acido sulfurico a diferentes
concentraciones.

pH de celulosa Es el pH que corresponde a la >Tacido
celulosa obtenida, después del pH de la muestra Medidor de pH <7 bésico
proceso de lavado con agua =7 neutro
Ph destilada.
pHdela Es el pH que corresponde a la >74cido
nanocelulosa nanocelulosa obtenida, después pH de la muestra Medidor de pH <7 bésico
del proceso de centrifugacion =7 neutro

con agua destilada

Distancia en nm de la base de

. una forma cilindrica del cristal Microscopia Electrénica de
Diametro de nanocelulosa. Barrido (SEM) um
DEPENDIENTE Nanocelulosa _ _ _ _ _
Es la distancia en nm de la Microscopia Electrénica de
Longitud altura de una forma cilindrica Barrido (SEM) um
del cristal de nanocelulosa.
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
2.6. Matriz de Consistencia
Tabla 7-2: Matriz de consistencia
ASPECTOS GENERALES
Problema General Obijetivo General Hipotesis General

Debido al aumento de contaminacion existente de gases | Obtener nanocelulosa a partir del rastrojo de maiz | La utilizacion de residuos lignocelulésicos que provienen

provenientes de la quema de residuos agricolas, se ha visto la | (zea mays L) mediante hidrélisis acida. de la industria agricola pueden representar una alternativa
necesidad de reutilizar estos residuos de manera eficiente y que viable para el desarrollo de nuevos materiales y
aporten al cuidado del medio ambiente, sin embargo no hay aplicaciones varias para las industrias.

estudios que detallen el correcto procedimiento en la obtencidn
de nanocelulosa de la planta de maiz, lo cual puede ser muy
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importante para la implementacién de métodos de obtencion,
para de esta forma aportar al desarrollo cientifico y obtener una

nueva generacion de materiales y sustancias amigables con el

ambiente.

ASPECTOS ESPECIFICOS

Problemas especificos

Objetivos especificos

Hipotesis especificas

Variables de las

hipétesis especificas

Técnicas de

recoleccién de datos

No existen suficientes estudios que
detallen la composicion

lignocelulésica para  obtener
celulosa de la planta de maiz.

¢(De qué manera se separara
eficientemente la celulosa de los
demas compuestos presentes en la
materia prima?

No existen datos bibliograficos
sobre el rendimiento de la
nanocelulosa debido a su extensa
obtencién de varias materias
prima.

¢De qué manera se caracterizara
la sustancia obtenida después del
tratamiento dado a la celulosa?
¢De qué forma se evidenciara la
utilidad de la sustancia obtenida

durante la investigacion?

1. Analizar las caracteristicas fisico-
quimicas del rastrojo de maiz
seleccionado para el estudio.

2. Separar de forma eficiente la
celulosa de los demas componentes
del rastrojo de maiz.

3. Determinar el rendimiento de la
nanocelulosa respecto a la masa de
alimentacion en el estudio.

4. Caracterizar la nanocelulosa por
microscopia electronica de barrido y
FTIR.

5. Aplicar la nanocelulosa obtenida en
un biopolimero como material de
refuerzo para mejorar sus propiedades

mecanicas.

H1: La caracterizacion de la materia prima
contribuye en la obtencion de celulosa de alta
pureza que sea aceptable para la generacion de
nanocelulosa.

H2: A partir de los datos obtenidos anteriormente
se utilizard& concentraciones, temperaturas
distintas para solo obtener celulosa.

H3: Mediante el peso del cual se obtuvo la
celulosa se procedera a comparar con el de la
nanocelulosa y ver el rendimiento que esta tuvo
en el transcurso del procedimiento

H4: A partir de la sustancia obtenida se utilizara
técnicas de microscopia para evidenciar la
obtencion de la sustancia deseada.

haber

evidenciado que es nanocelulosa la sustancia

H5: Después de caracterizado 'y
obtenida se la utilizard como material de refuerzo
para biopolimeros de caracter plastificante o

papelero

% Humedad

%Ceniza

%Celulosa

%L.ignina
Concentracion de NaOH
Temperatura (°C)

Peso (gramos)
Composicion  de la
muestra
Caracteristicas de la
muestra.
Compresibilidad

Traccion

Anélisis bibliografico
Norma ANSI/ASTM
1977b

Manual de
nanocompuestos  de
nanocelulosa y
celulosa

Célculos de balance de
masa y rendimiento de
la reaccion

Handbook of
chemistry and physics.
Microscopia
electronica de barrido
Espectroscopia
infrarroja (FTIR).
Equipo de traccion

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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2.7. Tipo y Disefio de Investigacion

La presente investigacion es de tipo exploratoria ya que se centra en el andlisis, investigacion e
interpretacion respecto a los datos obtenidos, los cuales pueden ser usados posteriormente como
un aporte a la generacion de una industria nueva, que sea ecolégicamente rentable, aportando al

desarrollo del pais y generando una economia circular.

2.7.1. Tipo de Investigacion

e Meétodo Experimental: Este método consiste en hacer un cambio en el valor de una variable
(variable independiente) y observar su efecto en otra variable (variable dependiente), requiere
la intervencion de varios elementos como los tecnoldgicos e instrumentos especificos que nos
ayude a la obtencion de valores empiricos en el momento de realizar ensayos de
caracterizacion de la materia prima, esto ayudara y facilitara el disefio del procedimiento que

se seguira para poder obtener el producto final con pardmetros que estén acordes a lo deseado.

2.7.2. Disefio de la investigacion

Tomando en consideracion que la investigacion es experimental y considerando el objetivo de
obtener nanocelulosa a partir del rastrojo de maiz (Zea mays L). Se va a realizar en tres diferentes
etapas. La primera consistira en la caracterizacion de la materia prima obtenida mediante un
andlisis proximal, considerando las partes de las cuales se quiere obtener el producto final. La
siguiente etapa es la obtencion de celulosa, el rendimiento y su caracterizacion para lo cual se
utilizara microscopia éptica, espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier y microscopia
electronica de barrido. Y para la Gltima etapa se caracterizard como tal el producto final que sera
la nanocelulosa mediante microscopia electronica de barrido y espectroscopia infrarroja por
transformada de Fourier. Dentro de los resultados que se obtengan mediante los analisis
respectivos se aceptara o rechazara las hipdtesis propuestas.

Para la obtencion de la celulosa se utilizé el disefio factorial 3% teniendo como variables
independientes a la temperatura y el tiempo de hidrdlisis, en cuanto a la conversion a nanocelulosa
se utiliza el disefio factorial 3x2, donde las variables independientes son la relacion de
acido/celulosa y el tiempo de hidroélisis, mientras que el rendimiento para ambos productos es la

variable dependiente.
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Tabla 8-2: Condiciones de experimentacion para la obtencién de la celulosa

Temperatura de hidrolisis (°C)  Tiempo de hidrdlisis (min)
60
75 90
120
60
85 90
120
60
90 90
120

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Tabla 9-2: Condiciones de experimentacién para la obtencién de nanocelulosa

Relacion &cido/celulosa (ml/g) Tiempo de hidrdlisis (min)

30

20
25
30

15
25
30

10
25

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Tanto la concentracién del acido como la temperatura de hidrélisis no se consideran variables,
debido a que en el apartado 2.2.13 se menciona que las condiciones de temperatura a 45°C y
concentracion de acido sulfarico al 64% son dptimas para obtener porcentajes de cristalinidad

aproximadamente de 80-90% y un bajo grado de polimerizacion.

2.8 Unidad de Anélisis

La unidad de analisis para la presente investigacion es la nanocelulosa del rastrojo de maiz,
considerando por separado las hojas y el tallo, la cual sera analizada en un microscopio de barrido

y un espectrofotometro infrarrojo por transformada de Fourier en el cual se realizara el estudio

del tamafio de particulas y su estructura, asi como los grupos funcionales que pueda contener.
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2.9. Poblacién de Estudio

La poblacion de estudio constituira las muestras y composicion del rastrojo de maiz (zea mays L)
obtenidos en la ciudad de Riobamba, a partir de pequefios cultivos en las localidades y mercados

que puedan tener la materia prima.

2.10. Tamafo de Muestra

Para la realizacién de la investigacion se trabajara mediante muestras no mayores a 50 gramos de
celulosa obtenida de las partes del rastrojo de maiz (tallo y hojas) del cantén Riobamba, con el
fin de obtener resultados confiables. A partir del total de la poblacion se escogera 3 muestras
mediante un muestreo aleatorio simple y se realizara la reaccion con tres tiempos diferentes de
60, 90 y 120 minutos con un rango de temperatura para la celulosa de 75, 85 y 90°C y para la
nanocelulosa una temperatura constante de 45°C, un tiempo de 25 y 30 minutos y variando la

relacion acido/celulosa.

2.11. Seleccion de muestra

Las muestras para su estudio fueron obtenidas mediante un muestreo aleatorio simple, es decir el
rastrojo de maiz se obtuvo de varios lugares de la ciudad de Riobamba como la Hacienda Las
Manolas, el mercado de las flores y cultivos cercanos al cantén de Guano.
a) Obtencion de la celulosa
La materia prima sera seleccionada mediante andlisis de contenido de celulosa, hemicelulosa
y lignina. El contenido final debera ser almacenado en fundas herméticas y manteniendo una
temperatura no mayor a la del ambiente.
b) Secado de la muestra
La celulosa debera pasar por un proceso de blanqueado y secado lo que precisara las
condiciones ideales en el desarrollo de la nanocelulosa y su caracterizacion por SEM y FTIR.
¢) Adecuacidn de la celulosa de maiz (zea mays I)
La celulosa debera pasar por un proceso de hidrélisis acida la cual nos dard condiciones
ideales que facilitaran la obtencion y caracterizacion de la nanocelulosa.
d) Condiciones de analisis
Los analisis seran realizados modificando las variables de estudio, la concentracion del
hidroxido de sodio serd NaOH 5% y la del &cido sulfdrico tendré un valor de concentracion
de 64%, la temperatura de secado para la celulosa es de 45-60°C durante 24h y para la

nanocelulosa una temperatura de 45°C durante 4h.
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2.12. Técnicas de Recoleccidon de Datos

Para la recoleccion de datos se utilizd bitacoras de investigacion, las cuales anotarian
observaciones, errores y técnicas empleadas en cada etapa productiva y ademas los valores de los
parametros que se encuentre en el estudio y deban ser controlados.

El analisis de SEM dara la caracterizacion morfolégica y detectara impurezas en el material de
estudio mientras que el andlisis FTIR caracterizara la estructura quimica mediante la

identificacion de los grupos funcionales que estén presentes en el material de estudio.

2.12.1. Extraccion de nanocelulosa

El proceso para la extraccion de nanocelulosa se lo realiz6 mediante dos pasos: el primero que
consistié en la obtencién de una pulpa de celulosa proveniente del rastrojo de maiz mediante una
hidrolisis alcalina y su posterior blanqueamiento con hipoclorito de sodio, luego de haber
obtenido esta pulpa el segundo paso es realizar una segunda hidrélisis pero con acido sulfurico
concentrado terminado el proceso se centrifuga varias veces y por Gltimo se seca la muestra para

obtener el producto final y caracterizarlo.
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2.12.1.1. Métodos de ensayo para la caracterizacion fisicoguimica de la materia prima

Tabla 10-2: Contenido de humedad y materia seca para el tallo y hojas de maiz.

Materiales y Equipos Sustancias y Reactivos Procedimiento Férmula de célculo Método de ensayo
e Balanza de e Tallo de maiz e  Encender la balanza de humedad e  Medicion directa Manual de operacion
humedad molido e Colocar el plato para muestras de la balanza de

e Platos de la e Hojas de maiz dentro de la balanza cerrar y | Ecuacion 1.2: contenido de materia seca. humedad del
balanza molido tarar. laboratorio de

e Pesar la muestra en el plato (1-5 | %materia seca= 100 — (%humedad)
g) y cerrar.

e  Esperar el tiempo determinado
por el equipo para obtener el
porcentaje de humedad.

e Retirar la muestra, limpiar el

plato y apagar.

Quimica Analitica,
ESPOCH.

Fuente: Manual de operacion de la balanza de humedad del laboratorio de Quimica Analitica, ESPOCH.

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Tabla 11-2: Determinacion de ceniza: método de incineracion en mufla

Materiales y Equipos Sustancias y Reactivos Procedimiento Férmula de célculo Método de ensayo
e Balanza e  Tallo de maiz molido e En un crisol de porcelana que | Ecuacion 2-2 ceniza de las muestras Guia del Laboratorio
analitica e Hojas de maiz previamente se calcind y se de  Bromatologia,
e  Crisoles de molido llev6 a peso constante, ESPOCH
P2 —-P1
porcelana cologue 2g de muestra seca. %C = 100
e Mufla e  Realizar su calcinacion en un m
e  Desecadores reverbero y en la Sorbona
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hasta que no exista sefiales de
humo.

Transferir el crisol en una
mufla y calcinelo a 550°C
durante 2 a 3 horas.

Sacar el crisol a un desecador,

enfriar y pesar.

P2: peso del crisol con ceniza en g
P1: peso del crisol vacioeng

M: peso de la muestra en g

Fuente: Guia del Laboratorio de Bromatologia, ESPOCH

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Tabla 12-2: Determinacion de grasa cruda (bruta): método Soxhlet

Materiales y Equipos

Sustancias y Reactivos

Procedimiento

Foérmula de calculo

Método de ensayo

e Balanza
analitica

e  Equipo Soxhlet

e  Reverbero

e  Estufa

e Tallo de maiz
molido

e Hojas de maiz
molido

e  Eter etilico, éter de

petréleo o hexano.

Pesar 2g de muestra seca y colocar en
un dedal de celulosa.

Introducirlo en la cdmara de sifonacion
En el baldon previamente tarado
(registrar peso), adicionar éter etilico la
cantidad necesaria dependiendo del
tamafio del equipo.

Embonar la cdmara de sifonacion al
balén.

Armar el resto del equipo Soxhlet.
Encender el reverbero, controlar
entrada y salida de agua y extraer por 2

a4h.

Ecuacion 2-3 Grasa de las muestras

P1-P
%G = x100
m

P1: masa del balon més grasa cruda o bruta
extraidaen g

P: masa del balén de extraccion vacio en g
m: masa de la muestra seca tomada para la

determinacion en g

Guia del Laboratorio
de Bromatologia,
ESPOCH
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Al terminar, retirar el balén con el
solvente mas el extracto graso y destilar
el solvente.

El balén con la grasa bruta colocar en la
estufa por media hora, enfriar en el

desecador y pesar.

Fuente: Guia del Laboratorio de Bromatologia, ESPOCH

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Tabla 13-2: Determinacion de fibra cruda: variacion al método descrito (método de Weende)

Sustancias y Reactivos

Procedimiento

Foérmula de calculo

Método de ensayo

Materiales y
Equipos

e Balanza .
analitica

e Estufa .

e  Mufla

e Baldn .
esmerilado

e Sistema de o
reflujo .

e Kitasato

e Embudo

e  Papel filtro
o tela de
lino

Tallo de maiz
molido

Hojas de maiz
molido

H2SO4 al 0,225
N

NaOH 0,225 N

Hexano o Etanol

Pesar en un balén esmerilado de
500 mL la cantidad de 2g de
muestra desengrasada y seca
(pesar el balény luego colocar la
muestra).

Colocar en el balén 250 mL de
solucién de H2SO4 al 0,225 N
Armar un sistema de reflujo con
el balon y dejarlo por 30 min a
partir de su ebullicion.

Pasado el tiempo retirar del
reflujo y filtrar.

Lavar con agua caliente el
embudo hasta que el pH del
liquido sea neutro.

Ecuacion 2-4 fibra de las muestras

P1-P
%F = - x100

P1: masa del crisol mas el residuo desecado en la estufa en g

P: masa del crisol mas las cenizas después de la incineracion

en muflaeng

m: masa de la muestra seca y desengrasada tomada para la

determinacion en g.

Guia del
Laboratorio de
Bromatologia,
ESPOCH
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El residuo trasvasar nuevamente
al balén aforado con lavados de
solucion de NaOH 0,225 N hasta
un volumen total de 250 mL
Colocar el bal6n en el equipo de
reflujo y calentar hasta
ebullicion.

Mantener la ebullicion por
media hora a partir de su
ebullicion.

Desconectar el sistema, enfriar y
filtrar al vacio.

Lavar el vaso y el residuo del
papel con 250 mL de agua
destilada caliente hasta que el
pH del kitasato sea neutro.
Lavar por ultimo con 15 mL de
hexano o etanol.

Colocar el residuo en un crisol y
llevarlo a una estufa a 105 °C
durante toda la noche, luego
enfriar en un desecador y pesar.
Colocar el crisol en la mufla a
600 °C por media hora, enfriar

en desecador y pesar.

Fuente: Guia del Laboratorio de Bromatologia, ESPOCH

Realizado por: Guayasamin, M. 2021
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Tabla 14-2: Determinacion de proteina cruda: método de macrokjeldhal

Materiales y Equipos

Sustancias y Reactivos

Procedimiento

Férmula de calculo

Método de ensayo

e Balanza analitica

e  Equipo de
macrokjeldhal

e Bureta

e  Soporte para
bureta

e  Erlenmeyer

e Tallo de maiz
molido

e Hojas de maiz

molido
e K2SO40 Na2SO4
e CuSO4
e HxSO4

e Acido bérico

Pesar 0,5 g de muestra seca e
introducirla en el tubo de digestion
macrokjeldhal

Afadir 2g de la mezcla
catalizadora (1,8g de K2SOs4 o
Naz2SO4Yy 0,2g de CuSOs), 20 mL
de H2SO4 concentrado procurando
no manchar las paredes del
mismo.

Colocar el tubo en el digestor y la
bomba de agua, verificar la
entrada de agua en las tres llaves y
seguir el procedimiento del
manual del equipo.

Retirar el tubo frio del digestor y
adicionar 25 mL de agua destilada
para disolver el contenido que al
enfriarse se solidifica.

Colocar el tubo en la parte
izquierda del destilador. En la
parte derecha del destilador
colocar un Erlenmeyer de 500 ml
con 50 mL de &cido bérico al 4%
y dos gotas de indicado mixto, se

observara un color rojo.

Ecuacion 2-5 proteina de las muestras

%P =

f: Factor para transformar el %Nz en proteina, y

es especifico para cada alimento.

V: volumen de HCI 0 H2SO4 N/10 empleado para

titular la muestra en mL
N: normalidad del HCI

m: masa en g

14*f*V*N

Guia del Laboratorio
de Bromatologia,
ESPOCH
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e  Cerrar herméticamente la puerta
del destilador, conectar el quipo y
seguir las instrucciones del POE
colocado a un lado del equipo

e Al finalizar la destilacion lavar el
equipo.

e  Titular el destilado con HCI N/10
hasta observar color rojo.

e  Calcular el % de N2 y de proteina.

Fuente: Guia del Laboratorio de Bromatologia, ESPOCH
Realizado por: Guayasamin, M. 2021

Tabla 15-2: Determinacion de Lignina klason

Materiales y Equipos

Sustancias y Reactivos

Procedimiento

Foérmula de calculo

Método de ensayo

e Balanza e Tallo de maiz Pesar 1g de muestra (P1) y se | Ecuacion 2-6 lignina de las muestras Norma ANSI/ASTM
analitica molido mezcla bien con 15 mL de (American National

e Estufa e Hojas de maiz H2S04 72% y se deja reposar %lig = (P3 - P2) * (%MO0lig) = 100 Standard  Institute,

e Mufla molido por 24h 0Llg = P1* (100 — %H) 1977a).

e  Refrigerante e H2SO4 Se trasvasa el contenido a un

e Matraz e Agua destilada matraz de 1000 mL y se | % H es el porcentaje de agua respecto a muestra

e Papel filtro afiaden 560 mL de agua | liofilizada y molida.

e pHmetro destilada para pasar de H2SO4 | P1: peso muestra en g

72% a 3%.

El matraz se conecta a un
refrigerante y se mantiene a
ebullicién durante 4h en una
manta calefactora, se deja
sedimentar el solido y se filtra
en una placa filtrante,
previamente secada en estufa
a 105 °C y pesada (P2).

El sélido filtrado se lava con
abundante agua destilada
caliente hasta que el pH del

P2: peso muestra seca en estufa en g
P3: peso muestra seca en estufa durante 12h en g
%MOlig: porcentaje de materia orgénica
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agua de lavado no sea &cido,
se seca en estufa a 105°C
durante 12 horas y se pesa
(P3).

e Se toman unos 100 mg del
solido seco y se calcinan en
mufla a 430°C durante 24
horas, obteniéndose asi su
porcentaje en materia
organica (MOlig).

Fuente: Norma ANSI/ASTM (American National Standard Institute, 1977a).
Realizado por: Guayasamin, M. 2021

2.12.1.2. Métodos de ensayo para la caracterizacion de los productos de hidrolisis

Tabla 16-2: Método para determinar el espectro FT-IR de las muestras de celulosa y nanocelulosa

Materiales y Equipos

Sustancias y Reactivos

Procedimiento

Foérmula de céalculo

Método de ensayo

e  Pipeta Pasteur

e  Algoddn

e  Espectrofotometro IR

e Instrucciones de uso

e Celulosadeltalloy
hojas de la planta
maiz.

e Nanocelulosa del
tallo y hojas de la
planta de maiz

Encender el equipo y esperar cinco
minutos hasta que los parametros de
analisis estén listos.

Para iniciar el barrido encender el
ordenador y buscar el programa
JASCO/SpectraManager y seleccionar
Quick-Start.

Limpiar con algodén y alcohol el area de
muestra (cristal de seleniuro de zinc,
soporte y capuchdn de tornillo) ubicado
en la parte central del equipo.

Realizar el Background al verificar la

ausencia de sustancia en el area de

Como resultado las  muestras
presentaran picos (grupos
funcionales) que deben reportarse de

manera cualitativa y cuantitativa.

En los resultados debe reportarse
cualquier condicion no especificada
en la técnica que pudo influir sobre los
resultados.

Manual de operacion
de Espectrofotometro
Infrarrojo FT-IR del
Laboratorio de
Quimica
Instrumental,
ESPOCH
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muestra, cerrar la tapa del equipo y
presionar el boton “Start”.

Realizar el barrido espectral colocando
la muestra liquida (2 gotas) o sélida
(polvo) sobre el cristal del area de
muestra y ajustar el tornillo hasta que
muestre friccion, cerrar la tapa y pulsar
“Start”.

Procesar el espectro utilizando el
programa Spectra Analysis, corregir las
escalas, la linea base (ubicar la linea azul
cercana a los puntos altos de los picos y
seleccionar OK).

Identificar los picos mas relevantes,
etiquetar los picos automaticamente
asignando limites de lectura y presionar
Apply 0 manualmente moviendo la linea
azul y dar click en Add. Eliminar los
picos menos relevantes seleccionando el
ntmero de onda y la opcion Delete.
Generar las lineas auxiliares, guardar el
archivo seleccionando: File/Save As y
guardar el espectro como una imagen y
pegar en un procesador de texto.
Desajustar el tornillo de ajuste y limpiar

el area de muestra.

Fuente: Manual de operacion de Espectrofotémetro Infrarrojo FT-IR del Laboratorio de Quimica Instrumental, ESPOCH

Realizado por: Guayasamin, M. 2021
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Tabla 17-2: Método para la observacion y caracterizacion superficial de materiales - SEM

Materiales y Equipos Sustancias y Reactivos Procedimiento Férmula de calculo Método de
ensayo
e Equipode e Muestras de e  Encender la unidad de proteccion o bateria de respaldo UPS Como  resultado las | Manual de
microscopia Nanocelulosa de e Revisar las condiciones del clima, humedad relativa (menor o | muestras presentaran | operacion de

electrdnica de
barrido

e Cintadoble
fast
conductora.

las hojas y tallo de
la planta de maiz.

igual a 60°C) y temperatura (menor o igual a 28°C)

Encender el equipo, una vez que se enciende genera vacio casi
absoluto (1x10-6 Torricelli)

Esperar 5 minutos hasta que el equipo encuentre el equilibrio.
Encender la computadora para poder correr la simulacion
Comprobar las condiciones internas con una camara infrarroja y
la posicién de la mesa de trabajo.

Quitar el vacio de la cdmara y de ahi abrir la compuerta.
Ingresar la muestra en un porta muestras mediante el uso de cinta
doble fast conductora para asi empezar con el andlisis de la
muestra.

Apagar el equipo.

imagenes de alta
resolucién a una
determinada escala
micrométrica 0

nanomeétrica.

En los resultados debe
reportarse cualquier
condicion no
especificada en la técnica
que pudo influir sobre los

resultados.

SEM del
Laboratorio  de
Materiales-
Microscopio
metalografico,
ESPOCH

Fuente: Guia del Laboratorio de Materiales — Microscopio metalografico, ESPOCH

Realizado por: Guayasamin, M. 2021
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2.13. Obtencion de Nanocelulosa

2.13.1. Pre tratamiento del rastrojo de maiz

Tallo de maiz i—\

Secado en estufa
45°C
30 h

H20 90°C
120 min

Pre
Tratamiento

Secado en estufa
45°C
30 h

H20 90°C

[ Hojas de maiz 120 min

Figura 12-2: Diagrama de flujo para el pre tratamiento des rastrojo de maiz
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.13.2. Obtencién de celulosa y nanocelulosa del rastrojo de maiz

Luego de haber sido tratada la materia prima se procede a realizar una hidroélisis alcalina con
hidréxido de sodio y una concentracion del 5% y condiciones de reaccién idoneas después se
realiza un blanqueamiento y posteriormente se deja secar y asi obtener un alto rendimiento
terminado el proceso.

Finalmente con la pasta de celulosa lo que se procede hacer es una segunda hidro6lisis con acido
sulfurico concentrado (64%) a una temperatura de 45°C y variando el tiempo y la relacion
acido/celulosa pasado este tiempo se debe detener la reaccion adicionando agua destilada
preferentemente fria con una relacion de 1:10 llegando a una temperatura en el vaso de
precipitacion de 2 a 5°C se deja reposar 15 minutos y se lleva a centrifugacion donde se removera
lo que quede de 4cido esto se repite varias veces hasta obtener un pH neutro y con esto se procede

a secar para obtener el producto final que es la nanocelulosa.
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Hidrolisis
alcalina

NaOH 5%
120 min
90°C

Blanqueamiento

NaClO2 2%
60°C
60 min

Secado 45°C

Materia Pre
24h

Tratada

o

Figura 13-2: Diagrama de obtencion de celulosa

Celulosa
blanqueada

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Celulosa

blanqueada

H2S04 64% Secado 80°C
45°C
. 8h
25-30 min

- Centrifugacion
Hidrolisis 4000 rpm

acida 20-25 min

Figura 14-2: Diagrama de la obtencion de nanocelulosa
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

2.13.3. Acondicionamiento de la materia prima

Antes de realizar cualquier proceso o técnica, debido al tamafio de la materia prima se procedi6 a
separar y clasificarla en hojas y tallos que en conjunto forman el rastrojo de maiz, los cuales
fueron sometidos a una molienda en un molino de cuchillas con un tamafio de 0,5 mm y asi

obtener material mucho més manejable para la experimentacion.
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Gréfico 1-2: Producto de la molienda del rastrojo

Realizado por: Guayasamin Marlon, 2021.

En el grafico 1-2 A observamos una pequefia muestra del producto de la molienda de las hojas de
maiz y en la parte B se observa el tallo molido y empacado que es la muestra que serviré para la
experimentacién.

En el grafico 1-2 B se muestra el peso global con el que se va a trabajar y las propiedades fisico-
quimicas de las muestras que seran tratadas por métodos quimicos y permitiran extraer la celulosa
que se encuentra contenida en las partes que conforman el rastrojo de maiz. En este caso para la
experimentacion se trabajara con una materia prima que contiene 8,55% de humedad para las
hojas y de 8,47% de humedad para el tallo de maiz, asi también en el caso del porcentaje de fibra
cruda tenemos valores de 24,22 y 27,05 para las hojas y el tallo respectivamente. Con lo cual se
espera obtener un rendimiento aceptable en el proceso de obtencion de celulosa y poder comparar
con otras materias primas.

Al no disponer de datos referenciales del porcentaje de humedad que deberia tener la materia
prima para la obtencién de celulosa o una temperatura éptima con la cual se deberia secar el

rastrojo, se trabajé a temperaturas entre 45-60°C.

2.13.4. Pretratamiento a la materia molida

Luego de obtener por separado a las hojas y el tallo molidos se procede a colocar en los vasos de
precipitacion con el agua destilada con una relacion de 10:1 v/w (volumen del liquido respecto a
la masa), adicionalmente lo que se hace es tener en una olla mas agua caliente esto debido a que
el proceso no tiene una condensacion y recirculacion del vapor de agua.

En el Anexo Il se puede observar el proceso de hidrélisis con agua destilada, al no contar con un

equipo que nos permita trabajar con condiciones especificas (eje. reactor) la temperatura se fue
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tomando con un termometro y la agitacion fue esporéadica y realizada con una varilla de agitacion,
la utilizacion del agitador o del reverbero no influyo en la materia prima, pero si en la temperatura
del proceso debido a que en el caso del reverbero la temperatura del proceso fue alcanzada mucho
mas rapido que en el caso del agitador magnético.

El tiempo que se dej6 ablandar fue de 120 minutos a una temperatura de 90°C, en el caso de la
solucién con las hojas de maiz se utiliz6 mucha mas agua que para la solucion del tallo de maiz,
asi también el color de lo que fue parte de la lignina para la solucion A fue mucho mas oscuro
que en la solucion B

Una observacion que se hizo es que debido a la densidad de la solucién el agitador magnético no
podia agitar por lo que simplemente se utiliz6 como calentador y la agitacién fue manual, en
cuanto a la temperatura del proceso también se tuvo inconvenientes debido a que llegar a los 90°C
tardo alrededor de 20 minutos y mantenerla requirio de constante agua precalentada.

Al finalizar el proceso se pudo observar particulas pequefias brillantes lo que se asume como
celulosa no blanqueada que aln puede contener parte de la lignina e impurezas, ademas el

producto de este proceso se secd a una temperatura de 45°C en una estufa durante 30 horas.

Grafico 2-2: Pretratamiento a la materia prima: A) Solucién de hojas de maiz, B) Solucién de

tallo de maiz.

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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2.13.5. Hidrdlisis alcalina y blanqueamiento de la celulosa

Para la hidrolisis alcalina se preparé una solucién al 5% de hidroxido de sodio (NaOH) con una
relacion de peso/volumen de 1:10 para el tallo de maiz mientras que para las hojas de maiz la
relacién de peso/volumen fue de 1:15, a una temperatura de 90 a 95°C (90 + 3 °C se debe a que
la temperatura variaba por las condiciones del equipo en las que se realiz6 el proceso) con un
tiempo de reaccion de 120 minutos. Ambas partes del rastrojo se las realizo en el agitador
magnético y dentro del extractor de gases debido a que hay una ligera evaporacion de la solucion.
La agitacién en los primeros 25 minutos fue esporadica por la densidad que presentaba, pasado

ese tiempo la agitacion fue constante.

Gréfico 3-2: Proceso de Hidrolisis alcalina: A) Hidrdlisis de hojas de maiz, B) Hidrolisis de tallo

de maiz.
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Luego de la experimentacién con las condiciones antes mencionadas se procede a retirar la
materia deslignificada mediante un colador y una tela de lino muy fina doblada en 3 partes para
asegurarse de retener la mayor cantidad de particulas y separar el licor negro de lo que seria la

celulosa. En los graficos 4-2 y 5-2 parte A se observa los dos tipos de celulosa que ain no estan
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blanqueadas y asi mismo en la parte B estd el volumen aproximado (150 ml) de licor negro
recuperado después de finalizado el proceso de hidrélisis.

Gréfico 4-2: A) Celulosa no blanqueada de las hojas de maiz, B) Licor negro
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

]

Gréfico 5-2: A) Celulosa no blanqueada del tallo de maiz, B) Licor negro
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Luego de separar el licor negro de la celulosa esta es lavada con abundante agua con la finalidad
de retirar absolutamente todo el licor e impurezas que puede contener, este lavado se repite las
veces que sea necesario hasta obtener un pH de lavado neutro (entre 6,8 a 7.7), también se puede
parar los lavados mediante la observacion del agua de lavado la cual debe tener una transparencia
para poder finalizar, pero lo recomendable es siempre usar un pH-metro debidamente calibrado.

Hay que considerar también el uso de cintas de pH sin embargo estas no daran datos exactos
debido a que su tonalidad refleja datos numéricamente exactos y no se sabria los decimales por
lo que se dudaria del pH exacto.
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Grafico 6-2: pH del agua de lavado de la hidrélisis alcalina
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Para el blanqueamiento de la celulosa lo que se us6 fue una solucion de hipoclorito de sodio
(NaClO) al 2%, a una temperatura de 60°C, durante 60 minutos con agitacion constante utilizando

un agitador magnético lo que se observa en el gréfico 7-2.

Gréfico 7-2: Proceso de blanqueamiento de la celulosa
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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En el Anexo V se puede observar la solucion blanqueante y la celulosa reposando hasta obtener
una temperatura ambiente lo cual puede demorar hasta 30 minutos, en el transcurso de este tiempo
se agita no muy seguido y se mantiene en el extractor de gases debido a la evaporacion del NaClO,
una vez que la temperatura haya bajado se separa la celulosa del liquido mediante un colador y la
tela de lino, la pasta blanquecina que queda volvera a ser lavada varias veces hasta obtener
nuevamente un pH de 6.8 a 7.7 culminado este proceso la pasta de celulosa se coloca en la estufa
a una temperatura de 45°C hasta que se seque y sea molida para obtener un polvo blanco y asi
obtener el producto final.

2.13.6. Hidrdlisis &cida para la obtencion de nanocelulosa

Para la ultima etapa se realiz6 una hidrdlisis acida con éacido sulfarico (H2SOs 64%) a una

temperatura de 45°C con agitacion constante

Gréfico 8-2: Hidrélisis acida de la celulosa
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

La hidrolisis se la realiz6 en vasos de 400 ml y con agitadores magnéticos, se adicion6 20 ml de
acido por cada gramo de celulosa a una temperatura de 45°C (1) con agitacion constante durante
el tiempo de hidrélisis. Una vez que se terminé el tiempo en las muestras se adicioné agua fria 10
veces el volumen de acido con el fin de diluir la concentracion del &cido ademés de detener la
reaccion, se dejé reposar por 6 horas luego se retir6 parte del volumen y se volvio adicionar agua
fria para luego ser llevado a centrifugacion donde los lavados deben ser hasta obtener un pH de
6,4a75.
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Los lavados mediante centrifugacion retiraran lo que quede de la parte amorfa ademas de retirar
el 4cido que aun puedan contener las nanoestructuras, este procedimiento se lo realiza con agua

destilada a 4000 rpm durante 20 minutos y midiendo el pH a partir del décimo lavado como se
muestra en el grafico 9-2.

Grafico 9-2: Centrifugacion y Medicion del pH

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Finalmente se procedid a colocar en la estufa a 80°C para secar durante ocho horas y obtener el

producto final que en nuestro caso serian las nanoestructuras de celulosa de hojas y tallo de maiz
como se observa en el grafico 10-2.

Grafico 10-2: Nanocelulosa obtenida de las hojas y tallo del maiz.
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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CAPITULO 1l

3. MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS

3.1. Anélisis de resultados de la materia prima

Tabla 1-3: Muestra problema para el proceso de obtencién de celulosa

Tipo de muestra Peso (9) % Humedad % Fibra Cruda % Lignina
Muestra global de las hojas
) 281 8,55 70,70 50,71
de maiz
Muestra global del tallo de
285 8,47 72,04 55,23

maiz

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

En la tabla 18-3 se identifican las propiedades mas relevantes que presenta la muestra que va a
ser tratada por el método quimico empleado para la obtencion de celulosa contenida en las partes

del rastrojo de maiz.

Tabla 2-3: Caracterizacion fisico-quimico de las partes del rastrojo

Parametro % en Hojas % en Tallo
Humedad 8,55 8,47
Cenizas 9,57 13,23
Grasa Cruda 1,40 1,00
Fibra Cruda 70,70 72,04
Proteina 3,58 0,98
Lignina 50,71 55,23

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Debido a que no existen datos sobre la caracterizacion fisico-quimica del rastrojo de maiz
especialmente de las hojas, se procedié analizar el mismo dividiéndolo en hojas y tallos, dando
los siguientes valores:

Para las hojas el porcentaje de humedad fue de 8,55%, 9,57% de cenizas, 1,40% de grasa cruda,
70,70% de fibra cruda, 3,58% de proteina y 50,71% de lignina

Para el tallo los valores que se obtuvo son: 8,47% de humedad, 13,23% de cenizas, <1% de grasa
cruda, 72,04% de fibra cruda, <1% de proteina 'y 55,23% de lignina. Todo esto se puede evidenciar
en la tabla 19-3.
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Tabla 3-3: Fibra de diferentes muestras de rastrojo

Fibra cruda
N° muestras 1 2 3 Promedio
%Hojas 70,70 54,22 24,05 49,66
%Tallo 72,04 57,05 26,98 52,02

Fuente: Guayasamin, M. 2021.

En la tabla 20-3 se hace una comparacién del porcentaje de fibra que presentan las muestras de
rastrojo siendo la méas aceptable la primera muestra por el porcentaje alto de fibra que presenta,
mientras que las demas muestras al ser de una planta mucho mas joven no se obtiene buenos
porcentajes de fibra, las tres muestras tendrian un promedio de fibra para las hojas de 49,66% y
de 52,02% para el tallo.

Estos datos se obtuvo mediante la clasificacion de la materia prima debido a que se recogieron de
diferentes partes, ademas el aspecto influyo a la hora de separarlas, debido a que algunas plantas
presentaban un color verde intenso que hace referencia a plantas jévenes y otras con una tonalidad
amarillo y café claro que hace referencia a plantas viejas o desechadas. Se puede observar
claramente que mientras mayor edad tenga la planta mayor contenido de fibra tendrg, asi también

la parte que mas cantidad de fibra posee es la del tallo respecto a las hojas.

3.2. Analisis de resultados de la celulosa de maiz

3.2.1. Microscopia Optica

La celulosa obtenida present6 tonalidades blanquecinas para ambos casos, siendo la de mayor
blancura la celulosa del tallo respecto a la celulosa de hojas de maiz, ambas celulosas fueron
tamizadas con una malla de 106 um y observadas mediante microscopia Optica con lentes de 10X
y 40X, determinando que las fibras de celulosa de las hojas tienen una longitud promedio de
2913,16 um y 351,43 um respectivamente. Para la celulosa del tallo se determiné una longitud
promedio de 3051,29 um para el lente de 10X y para el de 40X una longitud promedio de 160,32
um, para estos resultados se tomo las secciones mas claras de las imagenes por tal motivo las
longitudes varian demasiado entre un lente y otro.

En la figura 15-3 se puede observar que las fibras obtenidas son largas y lisas pero también
presentan formas irregulares posiblemente por el proceso de tamizado, la seccion transversal no
es completamente circular como se puede observar, esto también es reportado por (Cai et al.,
2015).
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Figura 1-3: Micrografias de fibra de celulosa de rastrojo de maiz 10x y 40x

Tabla 4-3: Longitudes en um de las fibras de celulosa con 10x

N° Lente Celulosa de Hojas Celulosa de Tallo CC comercial
M1 M2 M1 M2 M1

10X 4571,25 2806,66 3728,42 4169,99 568,03
2449,66 1924,88 3697,04 2798,31 848,63

3251,06 1791,36 4953,07 3045,55 245,8

4315,14 5428,3 5613,88 1064,8 295,9

2005,08 1593,13 3065,46 1267,3 565,63

2265,23 2084,19 1328,61 1215,78 173,2

3066,48 2032,13 2545,25 4151,99 527,71
4882,95 2817,57 3194,41 1134,33 592,88

2238,44 2011,29 4273,96 3969,09 539,62

2166,65 4561,69 3999,76 1808,7 501,91

Promedio 3121,19 2705,12 3639,99 2462,58 485,93

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Tabla 5-3: Longitudes en um de las fibras de celulosa con 40x

N° Lente Celulosa de Hojas Celulosa de Tallo CC comercial
M1 M2 M1 M2 M1

40X 5115 273,44 524,95 134,18 568,03

494,19 315,22 53,47 281,32 848,63

734,27 203,36 107,5 154,92 245,8

322,67 375,16 59,18 223,88 295,9

251,66 308,68 90,88 79,71 565,63

281,84 354,72 92,82 83,76 173,2

279,26 376,19 381,64 117,04 527,71

241,57 306,2 287,46 100,47 592,88

458,51 384,55 97,09 63,92 539,62

278,99 276,54 206,71 65,42 501,91

Promedio 385,45 317,41 190,17 130,46 485,93

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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3.2.2. Espectroscopia infrarroja FT-IR

Los resultados obtenidos en la tabla 3-3 del FT-IR se compararon con una celulosa comercial la
cual en el mismo andlisis indica picos muy similares a los obtenidos en las diferentes muestras,
en el rango de 3334 a 2600 se observé gran similitud las muestras de celulosa obtenida frente a
la comercial ademas estos rangos hacen referencia a los grupos funcionales de —OH, -CHs, -CH..
La banda de 3420 a 3250 cm* corresponde al grupo funcional -OH que hace referencia a la
tension de los puentes de hidrégeno intermoleculares, las bandas de 2990 cm™ corresponde a
vibraciones de estiramientos de los grupos CH presentes en la celulosa. En la banda de 1120 se
puede observar vibraciones de estiramiento de los enlaces C-O. Para el caso de la celulosa de
las hojas M3 se muestra una banda de 1225 a 1200 el cual atribuye a las vibraciones de los
grupos C-O-C del anillo de la b-glucopiranosa que constituye a la celulosa, lo que no se observo
en las demas muestras reafirmando asi que la celulosa obtenida es de alta pureza ha comparacion
de las otras muestras (Montes Pérez, 2020, p. 66).

Para Hernandez Martinez (2013, p. 58-60) las bandas de 1341,46 y 1264,24 hacen referencia a
vibraciones C-O de tipo siringilo y guaiacilo que son unidades feno6licas caracteristicas de la
lignina. Sin embargo en la celulosa obtenida no se presentan estas unidades fendlicas lo que da a
entender que el proceso de deslignificacion es aceptable con la experimentacion llevada a cabo
pese a que si se obtiene enlaces C-O.

Las bandas con valores de 3300, 2900, 1470 y 1050 cm* son las principales sefiales de la celulosa
gue corresponden a los grupos de OH, C-H de estiramiento, C-H de flexiéon y los C-O
respectivamente, estas bandas reafirman la celulosa obtenida debido a que muestran valores

similares y grupos funciones idénticos (Manriquez Gonzalez Ricardo, et al, 2019, p. 71-75).
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Tabla 6-3: Longitudes de onda de las muestras de celulosa

Spectra-Structure Correlations in the Mid- and Far-Infrared

Longitud de Onda en las muestras (cm™)

Grupo Presentes en Rango de Comentario Celulosa Celulosa Celulosa hojas Celulosa Celulosa tallo
Funcional Longitud de Microcristalina hojas M2 M3 tallo M1 M2
Onda (cm™)
-OH Alcoholes y fenoles 3420 - 3250 Sélidos y Liquidos 3332,39 3333,36 3334,32 - 3331,43
- NHs* Amino acidos 3200 - 3000 Estiramiento antisimétrico, - - - - 3150,15
banda muy ancha 3111,58
-CH3 y—CH: Compuestos alifaticos 2990-2850 Estiramiento antisimétrico y 294284 2889,81 2889,81 2977,55 2963,09
simétrico 2932,23 2941,88 2943,80
2862,81 2899,45 2862,81
-CHs UnidoaNuO 2850-2700 Modos de estiramiento CH - - - - 2817,49
N=N=N En azidas 21602080 Estiramiento antisimétrico 2890,77 2143,49 - - -
C=0 En B-cetoésteres 1655-1635 Forma, tramo enol 1637,27 1637,27 1636,30 - 1638,23
Anillo de benceno en
- . 1615 — 1590 Estiramiento de anillo - - - 1590,99 -
compuestos aromaticos
- Compuestos de 1560 - 1510 Estiramiento de anillo, banda - - - - 1543,74
Triazina afilada
Anillo de benceno en o .
- - 1515-1485 Estiramiento de anillo - - - - 1508,06
compuestos aromaticos
OH Acidos carboxilicos 1440-1400 Doblado OH en plano 1428,03 1423,21 1427,07 - -
CHs Compuestos alifaticos 1380-1370 Deformacion simétrica - 1370,18 - - -
Compuestos nitro
NO2 alifaticos 1375-1350 Estiramiento simétrico 1369,21 - 1363,43 - -
CF3 Unido a un anillo de 1330-1310 Estiramiento antisimétrico 1315,21 1315,21 1313,29 1315,21 1314,25

benceno

62



C-0-C Vinil éteres 1225-1200 Estiramiento antisimétrico 1203,36 1203,36 - - -
SO2NH: Sulfonamidas 1170-1145 Estiramiento simétrico 1159,97 1159,97 1160,94 1160,94 1160,94
Alcoholes secundarios o
C-OH o 1120-1080 Estiramiento C-O 1109,83 1105,98 1105,01 1106,94 1097,30
o terciarios.
C-NH: Aminas alifaticas 1120-1030 Estiramiento C-N 1054,87 1032,69 1051,01 1032,69 1048,12
primarias 1030,77 1030,77
Anillo de carbono en o )
o 1030-950 Modo de respiracion de anillo - - 1028,84 - -
- compuestos ciclicos
CH>=CRR’ Vinilidenos 900 - 865 Movimiento fuera del plano de 896,73 898,66 898,66 - 889,98
CH>
La banda se debilita a medida
744,38
- Furanos 770-720 que aumenta el namero de - - - -
) 720,28
sustituyentes
Ar-OH Fenoles 720-600 OH deformacion fuera del - 716,42 - - 714,49
plano; banda ancha
C-C-CHO Aldehidos 695-635 Doblado C - C — CHO 664,35 662,42 658,57 657,60 -
C-OH Alcoholes 680-620 Doblado C-O-H 625,78 623,85 - - 624,82
Frecuencias de IR caracteristicas para algunos compuestos heterociclicos.
- Piridinas 630-605 Deformacion del anillo en el
(2-sustituidas) plano 613,25 613,25 607,46 616,14 606,50

Fuente: Spectra — Structure Correlations in the Mid- and Far-Infrared

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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Celulosa hojas M1

Tabla 7-3: Espectros-IR de las diferentes muestras analizadas
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3.2.3. Porcentaje de humedad de la celulosa

Tabla 8-3: Porcentaje de humedad de CC comercial y las celulosas obtenidas.

Celulosa Celulosa de las hojas Celulosa del tallo
N° muestras
comercial M2 M3 M1 M2
1 6,598 8,566 8,534 8,978 8,621
2 6,656 8,967 8,121 8,168 8,349
3 6,687 8,016 8,331 8,685 8,426
Promedio 6,647 8,516 8,329 8,610 8,465

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

El andlisis de humedad realizado a la CC comercial marca LOBA CHEMIE PVT. y las muestras
obtenidas de celulosa se las realiz6 en la balanza de humedad marca RADWAD-PMC50 y
evidencian que el procedimiento seguido debe ajustarse un poco en cuanto a la temperatura y el
tiempo de secado debido a que hay una diferencia significativa del 2% de la CC comercial
respecto a las muestras obtenidas y en especial a las muestras del tallo que son las que mas
porcentaje de humedad presentan con un valor promedio 8,610 %H y 8,465%H en el caso de la

celulosa de las hojas tenemos un valor promedio de 8,516 %H y 8,329%H.

3.2.4. Microscopia Electrénica de Barrido
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Figura 2-3: Microscopia Electronica de Barrido de la celulosa obtenida

El analisis se lo realiz6 en el MEB de la Facultad de mecanica en el laboratorio de materiales y

se observo las particulas de celulosa con una medida de 100 um dando formas fibrilares y en
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mayor proporcion irregulares las cuales fueron medidas con el programa Imagej obteniendo los

siguientes datos para cada tipo de muestra.

Tabla 9-3: Longitudes de la celulosa de hojas de maiz

N° muestras AREA MIN MAX LARGO (um)
1 66,883 66,883 66,883 211,479
2 55,403 55,403 55,403 174,977
3 37,135 37,135 37,135 117,259
4 17,769 17,769 17,769 55,814
5 14,475 14,475 14,475 45,392
6 9,284 9,284 9,284 29,095
7 13,077 13,077 13,077 41,195
8 19,167 19,167 19,167 60,273
9 24,557 24,557 24,557 77,464
10 14,175 14,175 14,175 44,454
Promedio 27,193 27,193 27,193 85,740

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Tabla 10-3: Longitudes de la celulosa del tallo de maiz

AREA MIN MAX LARGO (um)
1 1,284 104,089 169,800 15,173
2 2,553 114,000 255,000 30,250
3 2,759 116,000 253,610 32,689
4 1,163 101,000 126,986 13,745
5 3,312 97,000 255,000 39,282
6 2,567 132,108 255,000 30,402
7 4,602 95,010 255,000 54,561
8 3,446 146,000 255,000 40,873
9 3,042 102,000 255,000 36,015
10 3,134 96,711 255,000 37,109
Promedio 2,786 110,392 233,540 33,010

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Obteniendo asi un promedio de longitud de 85,74 um para la celulosa de las hojas de maiz y un

promedio de longitud de 33,01 um para la celulosa del tallo de maiz.
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3.2.5. Variables utilizadas para el calculo del rendimiento de la celulosa

Tabla 11-3: Variables para la obtencién de celulosa

VARIABLE
Temperatura (grados Celsius) 75 85 90
Tiempo (minutos) 60 90 120
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
Tabla 12-3: Resultados del rendimiento de la celulosa de hojas de maiz
N° Tratamiento Variables Repeticion Rendimiento Promedio Total
1 R1 29,24
2 T1:t1 R2 29,49 29,19 87,56
3 R3 28,83
4 R1 23,95
5 T1 T1:t2 R2 24,00 23,93 71,79
6 R3 23,84
7 R1 25,45
8 T1:t3 R2 25,07 25,12 75,36
9 R3 24,84
10 R1 24,65
11 T2:t1 R2 24,96 24,93 74,79
12 R3 25,18
13 R1 21,32
14 T2 T2:t2 R2 21,71 21,57 64,71
15 R3 21,68
16 R1 25,31
17 T2:t3 R2 25,48 25,48 76,43
18 R3 25,64
19 R1 21,21
20 T3:t1 R2 20,50 20,71 62,14
21 R3 20,43
22 R1 30,90
23 T3 T3:t2 R2 31,09 30,93 92,78
24 R3 30,79
25 R1 42,01
26 T3:13 R2 42,67 42,48 127,44
27 R3 42,76

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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Tabla 13-3: Resultados del rendimiento de la celulosa del tallo de maiz

N° Tratamiento Variables Repeticion Rendimiento Promedio Total
1 R1 25,25
2 T1:t1 R2 24,95 25,01 75,02
3 R3 24,82
4 R1 25,79
5 T1 T1:t2 R2 26,15 25,99 77,98
6 R3 26,04
7 R1 30,18
8 T1:t3 R2 30,83 30,35 91,05
9 R3 30,04
10 R1 23,99
11 T2:t1 R2 24,02 24,04 72,13
12 R3 24,12
13 R1 24,82
14 T2 T2:t2 R2 25,20 24,89 74,67
15 R3 24,65
16 R1 29,59
17 T2:13 R2 29,41 29,59 88,78
18 R3 29,78
19 R1 34,06
20 T3:t1 R2 34,22 33,82 101,46
21 R3 33,18
22 R1 31,77
23 T3 T3:t2 R2 32,03 32,02 96,06
24 R3 32,26
25 R1 43,02
26 T3:t3 R2 42,66 42,76 128,27
27 R3 42,59
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
Tabla 14-3: Prueba de homogeneidad de varianza de la celulosa de hojas de maiz
Estadistico de Levene gll gl2 Sig.
Repeticionl 2,401 2 6 171
Repeticion2 2,373 2 6 174
Repeticion3 2,571 2 6 ,156

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

El estadistico de Levene con un valor p resultante para las tres repeticiones es superior al valor

de significancia de 0,05 por lo tanto, no se rechaza la hipétesis nula de igualdad de varianzas y se

concluye que no hay una diferencia entre las variaciones de la poblacion.
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Tabla 15-3: ANOVA de la celulosa de hojas de maiz
ANOVA de un factor

Suma de al Media F Sig.
cuadrados cuadréatica
Inter-grupos 90,607 2 45,304 1,129 ,383
Repeticion1 Intra-grupos 240,670 6 40,112
Total 331,278 8
Inter-grupos 86,270 2 43,135 ,954 437
Repeticion2 Intra-grupos 271,207 6 45,201
Total 357,477 8
Inter-grupos 84,195 2 42,097 ,925 447
Repeticion3 Intra-grupos 273,068 6 45,511
Total 357,262 8

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Como los valores p son mayores al valor del nivel de significancia de 0,05 no se rechaza la

hipétesis nula, por tanto, al menos una de las poblaciones difiere de las demés en cuanto a su valor

esperado.

Se debe concluir que la hipotesis nula no es rechazada para ambas pruebas y hay una desigualdad

de medias por lo que se debera profundizar en el estudio mediante una prueba post-hoc de Tukey.

Tabla 16-3: Prueba Post-Hoc comparaciones multiples

HSD de Tukey

Variable 0} (®)] Diferencia Error  Sig. Intervalo de
dependiente TEMPERATURA TEMPERATURA de medias tipico confianza al 95%
(I-J) Limite Limite
inferior  superior
85 2,45333 5,17118 ,886 -13,4133 18,3199
7 90 -5,16000 5,17118 ,605 -21,0266 10,7066
Repeticionl 85 75 -2,45333 5,17118 ,886 -18,3199 13,4133
90 -7,61333 5,17118 ,367 -23,4799 8,2533
75 5,16000 5,17118 ,605 -10,7066 21,0266
%0 85 7,61333 5,17118 ,367 -8,2533 23,4799
85 2,13667 5,48945 921 -14,7065 18,9798
7 90 -5,23333 5,48945 ,630 -22,0765 11,6098
Repeticion2 85 75 -2,13667 5,48945 921 -18,9798 14,7065
90 -7,37000 5,48945 ,425 -24,2131 9,4731
75 5,23333 5,48945 630 -11,6098 22,0765
%0 85 7,37000 5,48945 425 -9,4731 24,2131
85 1,53667 5,48513 ,958 -15,2932 18,3665
Repeticion3 7 90 -5,62333 5,48513 ,589 -22,4532 11,2065
85 75 -1,53667 5,48513 ,958 -18,3665 15,2932
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90 -7,16000 5,48513 ,443 -23,9899 9,6699
75 5,62333 5,48513 589 -11,2065 22,4532
85 7,16000 5,48513 ,443 -9,6699 23,9899

90

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

En el HSD de Tukey al obtener valores de significancia superiores al nivel de significancia de
0,05 se puede evidenciar que en el caso de la celulosa de hojas de maiz hay una gran diferencia
entre cada tratamiento y que sus varianzas no son iguales en ningin caso por lo que afecta

directamente los factores en la variable rendimiento.

Tabla 17-3: Prueba de homogeneidad de varianzas de la celulosa del tallo de maiz

Estadistico de Levene gll gl2 Sig.
Repeticionl 2,250 2 6 ,187
Repeticion2 1,686 2 6 ,262
Repeticion3 2,336 2 6 178

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

El estadistico de Levene con un valor p resultante para las tres repeticiones es superior al valor
de significancia de 0,05, por tanto, no se rechaza la hipétesis nula de igualdad de varianzas y se

concluye que no hay una diferencia entre las variaciones de la poblacion.

Tabla 18-3: ANOVA de la celulosa del tallo de maiz

Suma de gl Media F Sig.
cuadrados cuadrética
Inter-grupos 189,764 2 94,882 5,534 ,043
Repeticionl Intra-grupos 102,868 6 17,145
Total 292,632 8
Inter-grupos 183,965 2 91,983 5,610 ,042
Repeticion2 Intra-grupos 98,371 6 16,395
Total 282,336 8
Inter-grupos 178,959 2 89,479 5,378 ,046
Repeticion3 Intra-grupos 99,825 6 16,637
Total 278,783 8

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Como los valores p son menores al valor del nivel de significancia de 0,05 se rechaza la hip6tesis
nula y se concluye que si hay diferencias significativas en los tratamientos para la obtencién de

celulosa.
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3.3. Analisis de resultados de la Nanocelulosa de maiz

3.3.1. Espectrofotometria infrarroja FT-IR

El analisis de FT-IR realizado a las muestras de nanocelulosa mostraron bandas con una longitud
de onda entre 3420 a 3250 cm; 2990 a 2850 cm™; 2850 a 2700 cm™; 810 a 790 cm™ que hacen
referencia los grupos funciones -OH, -CHz y CH» en compuestos alifaticos, CHs, Bencenos
1,2,3,4-tetrasustituidos que se presentan en ambos casos de la nanocelulosa, sim embargo hay
bandas con distinto rango para los dos tipo de muestra de nanocelulosa .

Las bandas complementarias en el andlisis de la nanocelulosa de hojas de maiz van de 1720 a
1700 cm?; 1475 a 1450 cm?; 1120 a 1030 cm* pertenecientes a los grupos funcionales C=0 en
cetonas, en compuestos alifaticos y con vibraciones de flexion CH,y C-NH; presentes en aminas
alifaticas, mientras que para la nanocelulosa del tallo de maiz son de 1655 a 1635 cm™ en B-
cetoésteres del grupo funcional C=0, de 1440 a 1400 cm perteneciente al grupo funcional OH
de los acidos carboxilicos, una banda de 1373,07 cm™ que puede ser una deformaciéon o
estiramiento simétrico en compuestos alifaticos o nitro alifaticos, 1225 a 1200 cm- de los vinil
éteres C-O-C.

Para Lusiana, Srihardyastutie y Masruri (2019, p. 4) las bandas caracteristicas de la nanocelulosa
obtenida de los desechos de la flor de pifia son la banda de hidroxilo -OH en 3485 cm, grupo
alquilo CH entre 2950 y 2800 cm™ y la banda de C-O-C en 1300 a 950 cm™; lo que evidencia
gran similitud con la nanocelulosa que se obtuvo .

Un aumento en el nimero de onda del grupo -OH en la banda de nanocelulosa indica que los
modos de vibracion del —OH son enlaces de hidrogeno libres o débiles, una disminucion en el
pico de 1160 cm™ incluido el estiramiento del puente de COC evidencia una ruptura del enlace
glicosidico entre las cadenas de celulosa, esto debido al tratamiento de homogenizacién a alta
presion, sin embargo se puede evidenciar que el grupo funcional —~OH en la nanocelulosa obtenida
si tuvo un incremento en su banda lo que hace méas débiles a los enlaces de hidrégeno(wang et al.,

2015, pp. 4-5).
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Tabla 19-3: Longitudes de onda de las muestras de nanocelulosa

Spectra-Structure Correlations in the Mid- and Far-Infrared

Longitud de Onda en las muestras (cm™)

Rango de Longitud

Grupo Funcional Presentes en Comentario Nanocelulosa Hojas M1 Nanocelulosa Tallo M1
de Onda (cm?)
-OH Alcoholes y fenoles 3420 - 3250 Sélidos y Liquidos 3368,07 3367,1
-CH; y—CH2 Compuestos alifaticos 2990-2850 Estiramiento antisimétrico y 2916,81 2933,2
simétrico 2886,92
-CHs UnidoaNuO 2850-2700 Modos de estiramiento CH 2848,35 2831,95
c=o Cetonas 17901700 Estiramiento C=0; 20 cm'* més bajo 1706.69 ]
si esta insaturado
Cc=0 En B-cetoésteres 1655-1635 Forma, tramo enol - 1644,02
N-H Amidas primarias 1650-1620 Deformacion NI—I|I;)(banda de amida 1633,41 -
CH: Compuestos alifaticos 1475-1450 Vibracion de flexion CHz (tijeras) 1463,71 -
OH Acidos carboxilicos 1440-1400 Doblado OH en plano - 1423,21
CHs Compuestos alifaticos 1380-1370 Deformacion simétrica
Compuestos nitro alifaticos - 1373,07
NO2 1375-1350 Estiramiento simétrico
CFs Unido a un anillo de 1330-1310 Estiramiento antisimétrico 1317,14 1315,21
benceno
C-0-C Vinil éteres 1225-1200 Estiramiento antisimétrico 1201,43
SO2NH: Sulfonamidas 1170-1145 Estiramiento simétrico 1157,08
C-NH2 Aminas alifaticas primarias 1120-1030 Estiramiento C-N 1054,87
Anillo de carbono en o .
) compuestos ciclicos 1030-950 Modo de respiracién de anillo 1024,02
CH>=CRR’ Vinilidenos 900 - 865 Movimiento fuera del plano de CH> 890,95
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Bencenos 1,2,3,4-

- . 810-790 CH deformacion fuera del plano 803,21 806,09
tetrasustituidos

La banda se debilita a medida que

- Furanos 770-720 727,03 769,46
aumenta el nimero de sustituyentes

Ar-OH Fenoles 720-600 OH deformacion fuera del plano; 716,42

banda ancha
C-C-CHO Aldehidos 695-635 Doblado C - C — CHO 665,32

Fuente: Spectra — Structure Correlations in the Mid- and Far-Infrared

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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3.3.2. Microscopia Electrénica de Barrido

SED 12.0kV? x1,500 10pm
SED ESPOC

Figura 3-3: Microscopia electrdnica de barrido de la nanocelulosa obtenida

Debido a que la nanocelulosa necesita un recubrimiento de algin metal para poder observarla solo
se pudo analizar con un tamafio de particula de 10 um en el cual la nanocelulosa se observa
aglomerada y es de dificil medicion para obtener datos de longitud y ancho. Sin embargo se pudo

obtener longitudes de 0,16 um hasta de 0,21 um mas no se pudo obtener el ancho de las mismas.

3.3.3. Variables utilizadas para el calculo del rendimiento de la nanocelulosa

Tabla 20-3: Variables para la obtencion de nanocelulosa

VARIABLE
Tiempo (minutos) 25 30
Relacion v/p (ml/g) 10 15 20

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

Tabla 21-3: Resultados del rendimiento de la nanocelulosa de hojas de maiz

N° | Tratamiento Variables Repeticion Rendimiento Promedio Total

1 R1 4,642

2 1 Rel:tl R2 4,169 4,346 13,037
3 R3 4,226

4 2 Rel:t2 R1 4,321 4,712 14,135
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5 R2 4,949
6 R3 4,865
7 R1 5,498
8 3 Re2 : t1 R2 5,656 5,518 16,554
9 R3 5,400
10 R1 2,366
11 4 Re2 : 2 R2 2,088 2,187 6,560
12 R3 2,106
13 R1 3,923
14 5 Re3:tl R2 3,428 3,665 10,996
15 R3 3,645
16 R1 4,247
17 6 Re3 : t2 R2 4,304 4,291 12,873
18 R3 4,322
Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
Tabla 22-3: Resultados del rendimiento de la nanocelulosa del tallo de maiz
N° Tratamiento | Variables Repeticién Rendimiento | Promedio Total
1 R1 3,870
2 1 Rel:tl R2 3,827 3,771 11,312
3 R3 3,615
4 R1 3,848
5 2 Rel:t2 R2 3,904 3,897 11,69
6 R3 3,938
7 R1 1,389
8 3 Re2 : 11 R2 1,399 1,409 4,226
9 R3 1,438
10 R1 1,643
11 4 Re2 : t2 R2 1,687 1,663 4,988
12 R3 1,658
13 R1 3,102
14 5 Re3 : t1 R2 3,427 3,247 9,742
15 R3 3,213
16 R1 1,708
17 6 Re3: 12 R2 1,698 1,704 5,113
18 R3 1,707

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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Tabla 23-3: Prueba de homogeneidad de varianza de la nanocelulosa de hojas de maiz

Estadistico de Levene gl1 gl2 Sig.
Repeticionl ,909 1 4 ,394
Repeticion2 ,452 1 4 ,538
Repeticion3 1,329 1 4 ,313

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

El estadistico de Levene presenta un nivel de significancia critico igual a 0,394 por tanto no puede

rechazarse la hipdtesis nula por tanto la diferencia de varianzas muestrales no es significativa.

Tabla 24-3: ANOVA de la nanocelulosa de las hojas de maiz

Suma de gl Media F Sig.
cuadrados cuadratica
Inter-grupos 1,632 1 1,632 1,765 ,255
Repeticionl  Intra-grupos 3,699 4 925
Total 5,330 5
Inter-grupos ,609 1 ,609 ,344 ,589
Repeticion2 ~ Intra-grupos 7,079 4 1,770
Total 7,688 S
Inter-grupos ,652 1 ,652 ,444 ,542
Repeticion3  Intra-grupos 5871 4 1,468
Total 6,523 5

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

El andlisis de varianza muestra niveles de significancia mayores al nivel de significancia de 0,05
y se concluye que las variables no estan relacionadas, para este caso no es posible realizar la

prueba post-hoc debido a que hay menos de tres grupos en las tres repeticiones.

Tabla 25-3: Prueba de homogeneidad de varianza de la nanocelulosa del tallo de maiz

Estadistico de Levene gll gl2 Sig.
Repeticionl ,004 1 4 ,954
Repeticion2 ,000 1 4 ,989
Repeticion3 ,061 1 4 ,818

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.
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Tabla 26-3: ANOVA de la nanocelulosa del tallo de maiz

Suma de gl Media F Sig.
cuadrados cuadratica
Inter-grupos 776 1 776 ,232 ,655
Repeticion1  Intra-grupos 13,386 4 3,347
Total 14,162 5
Inter-grupos ,930 1 ,930 ,268 ,632
Repeticion2  Intra-grupos 13,892 4 3473
Total 14,822 5
Inter-grupos ,641 1 ,641 ,197 ,680
Repeticion3 ~ Intra-grupos 13,041 4 3,260
Total 13,682 5

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

El analisis de varianza realizado dio valores p que son mayores al valor del nivel de significancia
de 0,05 por lo tanto, no se rechaza la hipotesis nula y se concluye que si hay diferencias
significativas en los tratamientos para la obtencidn de nanocelulosa y no se realiza la prueba HSD

de Tukey debido a lo mencionado anteriormente sobre el nimero de grupos.

3.3.4. Aplicacién de la nanocelulosa obtenida

Para esto se hizo un micro estudio de como afecta la nanocelulosa a un biopolimero en la

obtencidn de papel mediante el uso de papel y revistas recicladas, obteniendo asi los siguientes

datos.
M.P. Medidas N° Calibre  Resistencia a la % de %Humeda
usada (g) (cm) laminas  enmm  Tension (N/cm?)  Elongacion d
PAPEL 50 15x17 3 1,34 176,67 10 10,220
PAPEL+NANO
CELULOSA 47 15x17 3 1,32 139,25 10 8,978

Realizado por: Guayasamin, M. 2021.

En cuanto a la materia prima utilizada se puede ver como al adicionar nanocelulosa se reduce 3g
obteniendo el mismo numero de laminas, también mejora el calibre debido a que en la norma
INEN 2904 establece un minimo de 0,06 mm de calibre mientras que no establece un méaximo
por lo que 1,32 mm es aceptable, en la misma norma establece que un porcentaje de humedad de

tener como minimo 5 y maximo 8% en este aspecto el papel con la nanocelulosa presenta un valor
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de 8,978%H que es muy cercano al maximo permitido ademas de estar por debajo del obtenido

del papel sin nanocelulosa.

3.4. Prueba de Hipotesis

Para verificar si las hipétesis planteadas se rechazan o son validas, los datos obtenidos durante la
experimentacion fueron sometidos a un analisis estadistico empleando la herramienta estadistica

del ANOVA en el programa SPSS para obtener confiabilidad en la comprobacion de hipotesis.

3.4.1. Hipotesis especificas

3.4.1.1. Hipotesis 1

e La caracterizacion de la materia prima contribuye a la interpretacion de la composicion del

rastrojo de maiz.

Es de gran ayuda obtener datos sobre la composicion del rastrojo puesto que se ha demostrado
variaciones significativas en el porcentaje de fibra cruda y esto dependera de la madurez que tenga
la planta, asi también esto ayudaréa en la experimentacion debido a que ha mayor cantidad de fibra
mayor sera el rendimiento de extraccion de celulosa y menores serdn las sustancias

complementarias como grasa, proteina, cenizas.

3.4.1.2. Hipdtesis 2

e Elrendimiento de la celulosa de maiz se estima con diferentes concentraciones de la solucion.

Finalizada la parte experimental, los resultados obtenidos en relacién al rendimiento verifican que
a una concentracion al 5% de NaOH se obtienen valores de 27,15% para la celulosa de las hojas
y de 29,83% para la celulosa del tallo ademas de que bibliograficamente se ha utilizado esta
concentracion de alcali para estudios anteriores.(Montilivi, 2008, p. 4) detalla que al usar una
concentracion del 5% de NaOH es muy bueno para los residuos del tallo de maiz y esto se puede

evidenciar con el rendimiento promedio que se obtuvo de toda la parte experimental.
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3.4.1.3. Hipotesis 3

e A partir de la celulosa obtenida con un rendimiento eficiente se extraera la nanocelulosa que

servira de material de refuerzo.

Se pudo comprobar mediante la espectroscopia infrarroja que es posible utilizar la celulosa

extraida en aplicaciones como: pinturas, papel, entre otras.

3.4.1.4. Hipdtesis 4

e La caracterizacion de la nanocelulosa por analisis de SEM y FTIR servira para la
comprobacion de la nanocelulosa obtenida y el tamafio en nandmetros y asi reforzar materiales

biopoliméricos.

Las pruebas del FT-IR arrojaron bandas similares para los dos tipo de nanocelulosa y estas a la
vez tienen bandas similares a la pulpa de celulosa obtenida lo que da a entender que fue exitosos
el tratamiento empleado, ademas el microscopio de barrido arrojé imagenes en las cuales se puede
observar tamafios menores a 2000 nm de longitud y menores a 100 nm de ancho lo que es positivo

debido a que estos tamafios son correctos para las nanoestructuras.
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CONCLUSIONES

¢ Se obtuvo nanocelulosa a partir del rastrojo de maiz mediante el proceso de hidrolisis &cida.

eDe acuerdo a las partes de la materia prima se analiz las caracteristicas fisico-quimicas
seleccionada para el estudio debido a que no hay mayor informacion de dichas partes de la planta
y lo mas relevante fue el porcentaje de fibra teniendo un valor para las hojas de 70,70% y de
72,46% para el tallo.

oSe separd de forma eficiente la celulosa de los demas componentes del rastrojo de maiz
siguiendo la metodologia quimica, la cual ayudo en la remocion de lignina, ceras, etc., que
pudiesen estar en la materia prima y para esto se compar6 con una CC comercial marca LOBA
CHEMIE PVT.LTD demostrando su similitud con las muestras obtenidas.

¢Se determind mediante experimentacidén que el rendimiento 6ptimo para la nanocelulosa de
hojas de maiz fue mediante el tratamiento 2 que tenia una relacién v/p de 15 ml/g con un tiempo
de reaccion de 30 minutos asi también se puede concluir que a la misma relacién pero menor
tiempo de reaccion el rendimiento baja por lo tanto si se incrementa el tiempo de reaccion se
debe disminuir la relacion acido/celulosa, mientras que para la nanocelulosa del tallo de maiz el
mejor rendimiento se obtuvo en el tratamiento 1 que tiene una relacion v/p de 20 ml/g y un
tiempo de 25 y 30 minutos esto debido a que en ambos tiempos se obtuvo porcentajes de
rendimiento similares por lo que a mayor relacion v/p y a altos tiempos de reaccién la
nanocelulosa tiene mejores rendimientos.

oE| andlisis de espectroscopia infrarroja IR demostré para ambos casos de nanocelulosa obtener
los grupos funcionales y bandas caracteristicas de la nanocelulosa esto comparando con otras
nanocelulosa bibliograficamente, en cuanto al MEB debido a la dificultad de observacion debido
al recubrimiento necesario no se obtuvo datos de ancho pero longitudes si sobrepasando la
longitud que deberia tener una nanoestructuras.

eDebido a la ineficiencia del tratamiento y a no obtener resultados 6ptimos en la nanocelulosa la
aplicacién a un biopolimero no fue significativamente buena, sin embargo en la aplicacién a un
papel reciclado se puede observar como se utiliza menor cantidad de materia prima y el espesor
se disminuye respecto al obtenido en experimentacion, también el porcentaje de humedad se
reduce casi obteniendo el valor maximo permitido por la norma INEN 2904, por tanto pese a los

resultados la nanocelulosa obtenida ayuda a mejorar las propiedades fisicas de este biomaterial.
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RECOMENDACIONES

Generar una norma capaz de regular la extraccion de celulosa y nanocelulosa de forma directa,
asi como también normas de calidad para varios tipos de materia prima.

Proveer de equipos para la caracterizacion idonea de los tipos de celulosa y nanocelulosa para
mejorar las investigaciones futuras en el campo de materiales compuestos.

Determinar el porcentaje de cristalinidad y potencial zeta de los mejores tratamientos en la
obtencion de nanocelulosa y analizar si incrementan 0 no respecto a las variables de
experimentacion.

Generar estudios para la obtencion de nanocelulosa a partir de diversos residuos y sus posibles

aplicaciones en el &ambito industrial

81
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ANEXO B: PRE-TRATAMIENTO A LA MATERIA PRIMA

Descripcion

A. Ablandamiento de la lignina
B. Producto del ablandamiento

C. Secado de la materia prima

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Realizado por:
Marlon Guayasamin

Tema:

Pre tratamiento de la materia prima




ANEXO C: HIDROLISIS ALCALINA

Descripcion

A. Peso de la materia pre tratada
B. Hidrdlisis alcalina

C. Lavado después de la hidrolisis

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Realizado por:
Marlon Guayasamin

Tema:

Hidrolisis alcalina




ANEXO D: BLANQUEO DE CELULOSA

A. Blanquear con NaCIO

C. Lavado después del blanqueamiento

Descripcion ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA

DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS

B. Enfriamiento de la solucién ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Realizado por:
Marlon Guayasamin

Tema:

Blanqueamiento de la celulosa




ANEXO E: CELULOSA OBTENIDA

Descripcion

A. Pasta de celulosa blanqueada

B. Producto final celulosa cristalina

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Realizado por:
Guayasamin Marlon

Tema:

Obtencidn de celulosa blanqueada




ANEXO F: IMAGENES DE LA CELULOSA EN EL MICROSCOPIO OPTICO- LENTE 10X

T-M1

T-M2 v CC comercial

Descripcion

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE

T-M1: celulosa del tallo muestra 1
T-M2: celulosa del tallo muestra 2
CC comercial: celulosa cristalina comercial

CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

REALIZADO POR:
Guayasamin Marlon

Tema:

Observacion y medicion de las fibras de
celulosa con el lente de 40X




ANEXO G: IMAGENES DE LA CELULOSA EN EL MICROSCOPIO OPTICO- LENTE 40X

T-M1

T-M2 v CC comercial

Descripcion

T-M1: celulosa del tallo muestra 1
T-M2: celulosa del tallo muestra 2
CC comercial: celulosa cristalina comercial

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA DE
CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

REALIZADO POR:
Guayasamin Marlon

Tema:

Observacion y medicion de las fibras de
celulosa con el lente de 40X




ANEXO H: INSTRUCCIONES DE USO DEL ESPECTROFOTOMETRO INFRARROJO FT-
IR




