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RESUMEN

El objetivo fue disefiar un proceso industrial para la obtencion de celulosa microcristalina a partir
del Pennisetum Purpureum mediante la combinacion de hidrolisis &cida y alcalina, se caracterizo
la materia prima de trabajo mediante métodos fisicos-quimicos seguin las normas de la Asociacién
Técnica de la Industria del Papel y la Celulosa (TAPPI), con resultados de: humedad 79.2%,
ceniza 13.30%, hemicelulosa 29.75%, lignina 9.53%, celulosa 37.26% y sustancias extraibles
20.61% en porcentaje de peso. Para la obtencion de la celulosa microcristalina se propuso un
disefio multifactorial de dos factores donde se vari6 las concentraciones de hidroxido de sodio de
10%, 20% y 30% en la hidrolisis alcalina con las concentraciones de hipoclorito de sodio (2% y
5%) para el blanqueo de la pulpa, tomando como variable de respuesta el rendimiento y pureza
de celulosa. El tratamiento que presentd mayor eficacia en rendimiento (37.95%) y pureza de
porcentaje de celulosa (74.74%) segun los resultados del ANOVA y prueba TUKEY, fue el
tratamiento de 20% de hidroxido de sodio y 5% de hipoclorito de sodio al 5%. Las propiedades
fisico-quimicas del producto final son: ceniza 1.8%, pureza de celulosa 74.74%, humedad 4.3%,
pH 6.8, el tamarfio de particula 0.1050 mm, insolubilidad en CHsCOOH 20%, NaClO 5%, H2SO4
15%, HCI 10%, etanol 98% y agua, segun sus caracteristicas no puede ser considerado grado
alimenticio o farmacéutico, pero se deja abierta la posibilidad de estudio en campos industriales
diferentes a los mencionados. El disefio del proceso se realiz6 en funcion de 500 kg/dia, de tipo

continud, obteniendo 21.64 kg/dia de celulosa microcristalina.

Palabras clave: <INGENIERIA Y TECNOLOGIA QUIMICA>, <CELULOSA
MICROCRISTALINA>, <PASTO ELEFANTE (Pennisetum Purpureum)>, <PROCESO
INDUSTRIAL>

30-05-2023

0035-DBRA-UPT-IPEC-2023

XXii



ABSTRACT

The objective was to design an industrial process to obtain microcrystalline cellulose from
Pennisetum Purpureum through a combination of acid and alkaline hydrolysis. The raw material
was characterized by physical-chemical methods according to the standards of the Technical
Association of the Pulp and Paper Industry (TAPPI), with results of moisture 79.2%, ash 13.30%,
hemicellulose 29.75%, lignin 9.53%, cellulose 37.26% and extractable substances 20.61% in
weight percentage. 2%, ash 13.30%, hemicellulose 29.75%, lignin 9.53%, cellulose 37.26%, and
extractable substances 20.61% in weight percentage. To obtain microcrystalline cellulose, a two-
factor multifactorial design was proposed in which sodium hydroxide concentrations of 10%,
20%, and 30% in alkaline hydrolysis were varied with sodium hypochlorite concentrations (2%
and 5%) for pulp bleaching, taking cellulose yield and purity as response variables. The treatment
that presented the highest efficiency in yield (37.95%) and cellulose purity (74.74%) according
to the ANOVA and TUKEY test results, was the treatment with 20% sodium hydroxide and 5%
sodium hypochlorite at 5%. The physicochemical properties of the final product are ash 1.8%,
cellulose purity 74.74%, moisture 4.3%, pH 6.8, particle size 0.1050 mm, insolubility in
CH3COOH 20%, NaCIlO 5%, H2S04 15%, HCI 10%, ethanol 98% and water, according to its
characteristics it cannot be considered food or pharmaceutical grade, but the possibility of study
in industrial fields other than those mentioned is left open. The process design was carried out in

the function of 500 kg/day, continuous type, obtaining 21.64 kg/day of microcrystalline cellulose.

Keywords: <CHEMICAL ENGINEERING AND TECHNOLOGY>, <MICROCRYSTALLINE
CELLULOSE>, <ELEFANT GRASS (Pennisetum Purpureum)>, <INDUSTRIAL PROCESS>.
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CAPITULO I

1. INTRODUCCION

Actualmente, el mundo produce alrededor de 200 mil toneladas de materiales de celulosa
microcristalina por afio. La celulosa microcristalina se produce a partir de algodén, madera y
sulfato de celulosa para procesamiento quimico con un alto contenido de alfa celulosa y un bajo
contenido de lignina y hemicelulosas, aproximadamente el 70% de celulosa microcristalina se
utiliza en las industrias alimentarias y farmacéuticas (Romero etal. 2013). Los forrajes y pastos
constituyen el alimento bésico de consumo en el sector agropecuario, su material lignocelulésico
presenta un gran potencial debido a su composicién quimica, esta biomasa lignocelulésica
presente en hojas y tallos pueden utilizarse como materia prima para la produccién de celulosa
microcristalina, pero hasta ahora se ha prestado poca atencion a esta trayectoria de recuperacion

en forrajes.

Los pocos datos disponibles en la literatura muestran el aislamiento del bagazo de cafia de aztcar
(Garcia-garcia et al. 2013), en Desechos Agricolas del Cambur (Romero et al. 2013), fibra de estopa de
COCO (Pineda 2018), en pseudotallo de banano (Arocay Estrada 2015), en madera y algodén (Carchi 2014)
entre otros, pero no se encuentra referencia bibliografica de la obtencion a partir del pasto de la
especie Pennisetum Purpureum. En este sentido, esta investigacion pretende disefiar un proceso
industrial para obtener celulosa microcristalina mediante la combinacion de métodos de hidrolisis
(&cida y alcalina)a partir del pasto elefante (Pennisetum Purpureum), de modo que pueda ser
aplicada en una gran variedad de campos tantos cientificos como tecnoldgicos considerando su
versatilidad en las diferentes industrias, que al implementarse el disefio por la Asociacion
Agropecuaria “Maconta Arriba” lograra aportar al desarrollo local de la comunidad en la que se

localiza.

1.1 Problema de Investigacion

1.1.1. Situacién Problemética

En las ultimas décadas existe gran interés en la utilizacién de materiales lignocelulésicos por su
composicion quimica y poder energético, entre las areas mas importantes de uso y aplicacion se

destacan (Rodriguez et al, 1990; FAO, 2001):

a. Obtencidn de productos que sustituyan la utilizacion parcial o total de reservas fosiles a partir

de fuentes renovables.



b. Obtencién de polimeros y derivados quimicos a partir de materiales residuales de bosques,

cultivos o industria maderera.

La madera es principalmente el material lignocelul6sico méas empleado en la fabricacion de
diversos polimeros, muebles, pasta papelera entre otros. EI 19% de la madera extraida
mundialmente se destina para usos energéticos y el 42% se emplea en la fabricacién de pastas de
celulosa y subproductos. El incremento en la demanda de esta clase de materias primas ocasiona
problemas tantos econémicos como medioambientales, por tal motivo es importante investigar
otras fuentes de obtencion de material lignoceluldsico (Jiménez et al, 1989; Rodriguez et al, 1989). A
causa del desarrollo industrial a nivel mundial, la tarea mas importante en esta area no es solo
aumentar el volumen de materiales producidos, sino también aumentar la eficiencia de los
materiales que se crean y sobre todo ampliar su gama. Junto a esto, la reduccion de los recursos
naturales no renovables utilizados en la produccion de diversos materiales crea déficit y eleva el

coste de sus materias primas.

Durante los ultimos afios la ecologia y el ambiente se encuentran presentes en todos los ambitos,
el desarrollo sustentable involucra disposiciones orientadas a la administracion eficiente y
responsable de los recursos naturales para la preservacion de estos. En este sentido, una de las
fuentes prometedoras de materias primas puede ser la biomasa lignocelul6sica presente en pastos
y forrajes que son muy poco valorados presentando un gran porcentaje de fibra vegetal (Cortes,
2011). La celulosa micro cristalina es un derivado de la celulosa y se ha convertido en una materia
prima de gran importancia para la elaboracion de una gran cantidad de productos, principalmente
utilizada por la industria farmacéutica como envoltura o diluyente en capsulas, en la industria
cosmética, también es representativa en la industria de alimentos en y otras mas en la que se

comporta como un diluyente o mejora propiedades de resistencia (De la Cruz, et al., 2016).

En la provincia de Manabi, ciudad de Portoviejo, especificamente en la comunidad “Maconta
Arriba”, la Asociacion Agropecuaria Maconta Arriba busca el desarrollo local mediante la
utilizacion de materias vegetales lignocelulésicas presentes en la zona, siendo una de ellas el pasto
elefante, sin embargo, por falta de conocimientos técnicos sobre el desarrollo de productos
utilizando material vegetal no se ha podido establecer un proceso adecuado para obtener
beneficios econdmicos y ayudar a los campesinos que conforman la comunidad. En este sentido,
esta investigacion pretende disefiar un proceso industrial para obtener celulosa microcristalina
mediante la combinacién de los métodos de hidrolisis (acida y alcalina) a partir del pasto elefante
(Pennisetum Purpureum), de modo que pueda ser aplicada en una gran variedad de campos
considerando su versatilidad en las diferentes industrias, que al implementarse el disefio en la

comunidad de Maconta Arriba lograra aportar a su desarrollo.
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1.1.2.  Formulacién del problema

¢El disefio de un proceso industrial permitira conocer la prefactibilidad técnica en la obtencion de

celulosa microcristalina a partir del Pennisetum Purpureum a gran escala?

1.1.3.  Problemas Especificos

¢Qué métodos fisico-quimicos permitiran caracterizar la materia prima utilizada para obtener
celulosa microcristalina?

¢Qué variables y pardmetros permitiran obtener un mayor rendimiento de celulosa microcristalina
a partir del Pennisetum Purpureum en los ensayos de laboratorio?

¢ Cuaéles serian los calculos ingenieriles necesarios para el escalado industrial del proceso?

¢Qué propiedades de acuerdo a las normativas vigentes debera tener la celulosa microcristalina

para validar el disefio del proceso?

1.2. Justificacion del proyecto

La creciente preocupacion por el medio ambiente, junto con las propiedades de apertura de la
celulosa microcristalina en las diferentes industrias, estan aumentando e impulsando su demanda
en el mundo. Ademas, la comprension de que muchos recursos no son renovables esta
desplazando la demanda del mercado hacia un mayor uso de productos bioldgicos. El uso de
productos orgénicos y sostenibles innovadores se esta convirtiendo en una tendencia que tiene un
impacto significativo en las decisiones comerciales y la inversion corporativa en todo el mundo.
La celulosa microcristalina es un producto de la destruccion quimica de la celulosa, caracterizada
por un alto grado de pureza y un alto contenido de una parte ordenada de celulosa con una
orientacion cristalografica de macromoléculas (Philip, 2002), se trata de un tejido biol6gicamente

degradable de celulosa obtenido a partir de fibra vegetal.

Es decir, es por esencia un recurso biorenovable generado a partir de material vegetal con
caracteristicas Unicas logrando una gran innovacion partiendo de un recurso sustentable. Los
forrajes y pastos constituyen el alimento basico de consumo en el sector agropecuario, su material
lignocelulésico presenta un gran potencial debido a su composicién quimica, esta biomasa
lignoceluldsica presente en hojas y tallos pueden utilizarse como materia prima para la produccion
de celulosa microcristalina (Lopez, et al, 2008), pero hasta ahora se ha prestado poca atencién al

proceso de recuperacion en forrajes.



El mercado mundial de celulosa microcristalina en 2017 ascendié a unos 900 millones de dolares,
para 2025 se pretende que alcance los 1.451 millones de doélares, con un aumento del 5,5% de
2018 al 2025 (Microcrystalline Cellulose Market, 2018). América del Norte es el mayor
consumidor de este producto (> 45%), seguida de Asia y Europa. La region de Asia y el Pacifico
muestra un consumo acelerado de celulosa microcristalina, mientras que América del Norte y
Europa esta creciendo a un ritmo mas modesto (Cellulose Powder Market, 2018). De acuerdo con
el andlisis presentado por Global de Celulosa Microcristalina 2017-2025, uno de los principales
factores que inciden en el mercado de celulosa microcristalina es la creciente demanda de su uso

en las industrias alimentaria y farmacéutica por sus caracteristicas y excelentes propiedades.

El uso de celulosa microcristalina en alimentos y productos farmacéuticos ha sido aprobado por
GRAS FDA (Administracion de Drogas y Alimentos de los Estados Unidos) como seguro, a pesar
que en la industria farmacéutica presenta mayores aplicaciones, la ultima tendencia que esta
ganando impulso en el mercado es la creciente demanda de alimentos procesados y bajos en
grasas. El aumento de la demanda de alimentos procesados y alimentos bajos en grasas impulsara
enormemente el crecimiento del mercado mundial de celulosa microcristalina hasta el 2025 (BAC
Reports, 2019). Es utilizada también en la produccién de plasticos, refractarios ceramicos y
porcelana, como estabilizador de pinturas acuosas y emulsiones diversas, para obtener materiales
filtrantes, como aglutinante en la produccion de papel seco y telas no tejidas (Azarov, 2010). En el
Ecuador no existe alguna empresa que se dedique a la obtencion de celulosa microcristalina
incluso la mayor parte de la materia prima utilizada por las industrias es importada, incluyendo

principios activos, excipientes y material de empaque.

Debido a que el Pennisetum Purpureum es una especie forrajera de aprovechable material
lignocelulésico, utilizado para corte, adaptada a condiciones tropicales y un amplio rango de
distribucién de las lluvias y fertilidad de los suelos, incluyendo los suelos acidos de baja fertilidad
natural (Herrera, 2006; Escobar et al., 2013), por estas condiciones de adaptabilidad se reproduce
facilmente en la comunidad de Maconta Arriba, por lo que se propone el disefio de un proceso
para obtener un producto con valor agregado (celulosa microcristalina) a partir de una especie de
pasto, considerando parametros y variables de operacion, destinandolo para Asociacion
Agropecuaria “Maconta Arriba” principalmente por su potencial en lo que es la materia prima
que al implementarlo ayudara al desarrollo local y productivo, permitiendo generar fuentes de

empleo y mejorar las condiciones de vida de sus integrantes.



1.3. Obijetivos de la investigacion

1.3.1.  Objetivo General
o Disefiar un proceso industrial para la obtencién de celulosa microcristalina mediante
combinacion de hidrdlisis &cida y alcalina a partir del Pennisetum Purpureum para la

Asociacién Agropecuaria Maconta Arriba.

1.3.2.  Obijetivos Especificos

o Realizar el diagndstico del material vegetal (Pennisetum Purpureum) mediante su
caracterizacion de acuerdo a las normas del Technical Association of Pulp and Paper Industry
(TAPPI).

e Seleccionar las variables y los pardmetros extractivos més eficientes a nivel de laboratorio

que permitan un mayor rendimiento en la obtencion de celulosa microcristalina.

o Efectuar los calculos y el disefio ingenieril para el proceso de produccién de celulosa

microcristalina.

e Validar el disefio del proceso de obtencion de celulosa microcristalina a través de la
caracterizacion del producto final segiin métodos fisico-quimicos de acuerdo a normas del
Instituto Ecuatoriano de Normalizacion (INEN) y del Technical Association of Pulp and
Paper Industry (TAPPI).

1.4. Hipotesis

1.4.1. Hipotesis General

e Se podra disefiar un proceso industrial para obtener celulosa microcristalina a partir del
Pennisetum Purpureum mediante combinacion de métodos de hidrolisis &cida y alcalina

partiendo de datos de laboratorio.

1.4.2. Hipotesis Especificas

e Los métodos fisico-quimicos de acuerdo a las normas TAPPI permitiran caracterizar la

materia prima (Pennisetum Purpureum).

e Al modificar variables y pardmetros de operacidn a nivel de laboratorio se lograrad un mayor



rendimiento en la obtencién de celulosa microcristalina.

Se podra realizar los célculos ingenieriles para escalar el proceso de obtencion de celulosa

microcristalina a partir de los datos obtenidos del laboratorio.

Se validara el disefio del proceso de obtencion de celulosa microcristalina mediante la

caracterizacion fisico-quimica del producto final segiin normativas.



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes de la Investigacion

Existen gran abundancia de antecedentes sobre estudios realizados sobre la obtencion de celulosa
microcristalina. Las principales investigaciones que sirvieron de inicio en el estudio de las
propiedades y tecnologia de la celulosa microcristalina, son las investigaciones de Orlando
Battista, que publicé estudios sobre su estructura y propiedades obtenida por hidrdlisis de celulosa
de algoddn (Battista, 1962). Los estudios muestran que es un material celulésico en polvo que
consiste en particulas que son agregados de microcristales de celulosa que contienen cientos y
miles de macromoléculas, degradadas hasta el llamado grado "limitante™ de polimerizacion. Estos
agregados tienen una alta relacion longitud-espesor (Battista, 1965). EI valor del grado "limitante"
de polimerizacién depende principalmente del tamafio de los microcristales de la celulosa inicial

y, en menor medida, de las condiciones para la obtencion (Kugach, 2006).

En las investigaciones de (Galbraich, 1996; Akbarova, 2005) se muestra que el grado "limite" de
polimerizacion de la celulosa microcristalina esta en el rango de 30 a 350. Depende del tipo de
celulosa, por ejemplo, algoddén 200 - 300, madera 120 - 180, fibra de viscosa celulosa 30 - 50. En
la dltima década han surgido gran variedad de investigaciones, que abarcan distintas
problematicas y proponen aportes enormes hacia el camino de la explotacion de la biomasa
lignocelulésica, donde la utilizacidn de especies de pastos y forrajeras han permitido obtener valor
agregado y sobre todo han generado una quimica verde por los productos finales generados,

sustituyendo a las principales materias primas.

En la investigacion presentada por (Cardona, et al, 2012) analizan el uso del pasto elefante como
material lignoceluldsico para la produccion de bioetanol, concluyendo que tiene un rendimiento
de entre 360 — 400 ton/ha por afio y en base a la concentracion de celulosa y hemicelulosa se
observan rendimientos tedricos de 466,9 L/ha de etanol. Segun (Natagaima, 2018) en su estudio
obtuvo celulosa a partir de residuos de poda de pastos, sometiendo esta biomasa a reaccionar con
liquido iénico cloruro de 1-butil-3-metilimidazolio [BMIM][CI], dada investigacion presenta una
alternativa de extraccion de material lignocelul6sico utilizando solventes mas amigables con el

ambiente.



En 2014, Romero Viloria, realizaron un estudio para obtener de celulosa micro cristalina a partir
de Desechos Agricolas del Cambur (musa sapientum), su objetivo fue sintetizar celulosa micro
cristalina a partir del pseudotallo y pinzote de la planta de cambur, la investigacion tiene un
impacto ecoldgico al eliminar una fuente de contaminacion y econémico ya que utiliza un desecho
para obtener un nuevo producto con un alto valor agregado. La técnica adoptada en la
investigacion fue viable ya que demostré un alto rendimiento comparandola con la celulosa micro

cristalina comercial que se encuentra en el mercado (Viloria, et al., 2014).

En el 2013, (Garcia-Garcia, 2013), exponen los resultados de su estudio denominado obtencion de
celulosa microcristalina a partir del bagazo de la cafia de azUcar para usos farmacéuticos,
realizando una combinacion de hidrolisis tanto alcalina como acida, permitiendo obtener
fracciones de celulosa microcristalina con un grado de polimerizacion entre 180-200. Entre otros
datos disponibles en la literatura muestran el aislamiento de celulosa microcristalina en la fibra
de estopa de coco (Pineda, et al, 2018), en pseudotallo de banano (Aroca, et al, 2015), en madera y

algodon (Latif et al. 2007), en bambu (Yacelga, 2018).

2.2. Marco Conceptual

2.2.1.  Disefio de procesos industriales

En cualquier empresa, al lanzar un nuevo tipo de producto a la produccién, o aumentar la
produccidn, los servicios de ingenieria y tecnologia de la planta se enfrentan al problema del
disefio, la puesta en marcha y el lanzamiento de nuevas instalaciones de produccion: lineas
automaticas, areas de mecanizado, equipos especiales, etc. Una de las primeras etapas del disefio

es la elaboracién de esquemas tecnolégicos.

2.2.1.1. Esquema tecnol6gico de produccion

Una lista secuencial de las principales operaciones y procesos de procesamiento tecnoldgico de
materias primas con una indicacion de los modos de procesamiento aplicados, su seleccion y
justificacion para la produccion de productos es una de las etapas clave. La segunda etapa es la
seleccion del equipo utilizado, cuyo rendimiento corresponde a la capacidad méxima de
produccidn de la empresa proyectada (taller, sitio). En esta etapa, es necesario calcular el equipo.
La seleccion y el calculo del nimero de unidades de equipo es una etapa de disefio importante, de
la cual dependen los indicadores técnicos y econdmicos del proyecto y la eficiencia econdémica
de la actividad productiva de la empresa: la calidad de los productos, la productividad laboral, las

ganancias, la produccion y rentabilidad.



2.2.1.2. Escalado de laboratorio

El laboratorio constituye la primera unidad de investigacion en la que se determinan los métodos

de sintesis 0 procesamiento y se establecen las condiciones para obtener los mejores resultados.

El laboratorio afirma o rechaza las hipétesis generadas del conocimiento previo y de la literatura

y se obtienen datos que permiten enriquecer la informacién sistematizada. Ademaés se obtiene

informacion para la realizacion de evaluaciones econémicas preliminares determinando

diversas propiedades fisico-quimicas, empleadas en los calculos ingenieriles, la formulacion

y comprobacion de modelos matematicos (Gonzélez-Castellanos 2000).

El escalado se realiza con los siguientes criterios:

e Uso de equipos con los mismos principios operativos en las distintas etapas del escalado.

¢ Identificacion de indicadores criticos de la calidad de las materias primas y productos
terminados.

e Pardmetros criticos del proceso tecnolégico de produccion.

e Recopilacion de datos adecuados sobre los procesos y la calidad del producto fabricado.

La ampliacion del proceso facilita determinar los parametros dptimos del proceso tecnoldgico

para la produccion industrial, permitiendo la transferencia de tecnologia de produccion de un

pequefio volumen de un lote de laboratorio de un producto a un volumen industrial.

2.2.1.3. Escalado de procesos quimicos

Escalar un proceso es transformarlo de su escala de investigacion a escala industrial. Ejemplo; en
un laboratorio se desarrolla un producto por medio de una reaccion quimica usando equipos de
laboratorio. El nuevo producto puede llevarse al mercado mediante el escalamiento; analizando
las condiciones de reaccion y los factores de influencia que permiten determinar los equipos
necesarios y proponer el proceso de produccién en masa del producto (Anaya-Durand y Pedroza-Flores
2008).El desarrollo de procesos quimicos y su transferencia del laboratorio a la produccion
industrial estan plagados de una serie de problemas relacionados con el equipo, la seguridad y los

factores financieros.

Esto requiere no solo experiencia y datos empiricos, sino también otra informacion, como las
caracteristicas del equipo, informacion sobre la termodindmica del proceso, mezcla y
transferencia de masa, asi como datos sobre la cinética de reaccion y los riesgos potenciales. El
escalamiento del proceso también depende de la transferencia y disipacion de calor. La realizacion
u optimizacién de un escalado de procesos quimicos puede implicar la utilizaciéon de nuevas

técnicas de produccion o tecnologias de separacion (Applus 2018).



2.2.2.  Pasto elefante (Pennisetum Purpureum)

El pasto elefante (Pennisetum purpureum) es una planta perenne del trépico con una gran
produccién de biomasa que se adapta a diferentes condiciones edafoclimaticas, esto se debe a la
estabilidad en el rendimiento de los genotipos en ambientes diferentes (A, Larissa et. all. 2016). El
Pasto Elefante crece formando matas de un 1 m de diametro maximo con nimero variable de sus
macollos dependiendo de las condiciones del cultivo, las matas se expanden por crecimiento de
los nudos o por medio de tallos subterraneos cortos y carnosos. Los tallos contienen internudos
de hasta 3 cm de didmetro. Las hojas son lanceoladas, de 30 a 120 cm de largo y 1 a 5 cm de
ancho, en zonas altas el corte se suele realizar cada 120 dias, pero en zonas bajas cada 45 dias
Tiene productividad, tanto como alimento para el ganado como para su uso para la obtencién de
biocombustible, su produccién de materia seca por hectarea afio, alrededor de 40 — 50 toneladas.

En la tabla 1 se observa la taxonomia de este pasto (Argentino y Ben 2004).

Tabla 1-2: Taxonomia del pasto elefante.

Reino Plantae
Orden Poales
Familia Poaceae
Subfamilia Panicoideae
Género Pennisetum
Especie P. purpureum
Nombre cientifico Pennisetum Purpureum

Fuente: (Bemhaja 2000)
Realizado: Briones, Javier 2021

2.2.2.1. Caracterizacion del forraje

En la Tabla 1- 2 se presenta una recopilacion de datos de diferentes fuentes bibliogréaficas sobre

la composicion quimica del pasto elefante.
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Tabla 2-2: Composicion quimica de diferentes edades de pasto elefante.

Edad/Dias PB% FND% FAD% LAD% CZ% MS% RMS (t/ha)
14 22.6 38.9 25.1 2.82 19.7 11.6 0.48
28 185 50.9 32.9 3.37 18.9 12.7 2.22
42 14.9 57.5 37.9 4.22 19.2 16.5 6.50
56 13.0 58.5 39.3 5.47 17.9 29.5 14.80
70 11.2 63.5 45.4 6.01 15.9 35.5 22.80

PB=proteina bruta; FND=fibra neutro detergente; FAD=fibra acido detergente; LAD=lignina acido
detergente; CZ=cenizas de la materia seca; MS= materia seca; RMS= rendimiento de materia seca.
Fuente:(Urribarri, et al, 2004; Gonzélez et al. 2011; van Cleef et al. 2012)

Elaborado: Briones, Javier 2021

Los datos de la tabla 2-2, demuestran que esta especie forrajera, inicia su crecimiento con un
elevado valor de proteina bruta, un rendimiento bajo de materia seca, un contenido de bajo de
lignina, pero a medida que el pasto madura el rendimiento de materia seca y deméas componentes
de la pared celular (fibra neutro detergente, fibra acido detergente y lignina acido detergente) se

incrementan; segln comportamientos reportados por (Gonzalez et al. 2011) y (Caceres, et al. 1988).

2.2.3.  Fibras lignocelulésicas no madereras

Los materiales lignoceluldsicos estan formados por celulosa, hemicelulosa y lignina en relacion
de 4:3:3 variando segun las diferentes especies, debido a su origen renovable, biodegradabilidad
y sus posibilidades de reciclaje, son una fuente idénea de materiales poliméricos de interés
industrial (Locane 2019). Los materiales naturales vegetales no maderero mayormente utilizados en
la produccién de fibras son:

e Hemp, kenaf, lino, yute, abaca.

e Residuos agricolas: paja de trigo, maiz, paja de arroz, bagazo de cafia y sisal

o hierbas silvestres: pastos, bambu, hierba elefante, etc.

Las principales dificultades al trabajar con este tipo de materiales son su recoleccion y el
almacenaje, este tipo de plantas ofrecen una gran cantidad de cualidades que al explotarlas
correctamente podrian desarrollarse productos innovadores. Si se comparan las fibras madereras
con las de plantas no madereras por lo regular tienen un menor contenido en lignina y mayor
contenido de silice y cenizas, siendo el contenido de celulosa igual en ambos materiales vegetales.
El uso de estas fibras a nivel industrial se enfoca en obtencion de productos textiles y papeleros,
pero la posibilidad de usar fibras naturales en otras aplicaciones no se ha desarrollado

extensivamente (Locane 2019).
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2.2.3.1. Composicién quimica de las fibras naturales lignocelulésicas no madereras

Los componentes quimicos que conforman las fibras naturales lignocelul6sicas no madereras se

detallan en el grafico 1-2.

Material lignoceluldsico no
maderero
¥ ¥
Sustancias de bajo Sustancias
peso molecular macromoleculares
¥ ¥ ¥
Material Material - . -
: S A =
inorganico organico Polisacaridos Lignina
b J ¥ ¥ b J
Extractivo Cenizas Celulosa Hemicelulosa

Gréfico 1-2: Esqguema de los componentes quimicos de los materiales lignoceluldsicos no

madereros.

Elaborado: Briones, Javier 2021

Los constituyentes mayoritarios de fibras lignocelulésicas son la celulosa, hemicelulosas y la
lignina, pero existen productos que se encuentran en menor proporcion como los extraibles por
solventes organicos: las proteinas, el almidon y otros productos inorganicos. La composicién
quimica de las fibras depende de la fuente vegetal de procedencia, pero de manera general estan
compuestas de celulosa, entre un 40 y 50%, entre un 10 y 30% de lignina y de 20 a 30% de
hemicelulosas (Locane 2019).

2.2.4.  Productos de material lignocelul6sico natural no maderero

2.2.4.1. Celulosa

Es uno de los polimeros naturales mas comunes; el componente principal de las paredes celulares
de las plantas, que determina la resistencia mecanica y la elasticidad de los tejidos vegetales. Por
lo tanto, el contenido de celulosa de las semillas de algodon es del 97 al 98%, en los tallos de las
plantas de liber (lino, ramio, yute) del 75 al 90%, en la madera del 40 al 50%, cafias, cereales y
girasol. 30-40%. Las propiedades fisicoquimicas de la celulosa se deben a la estructura de sus
macromoléculas, que consta de residuos de D-glucosa, formando una estructura topoldgica lineal;
numerosos enlaces de hidrogeno entre el grupo hidroxilo de las macromoléculas, grado de

polimerizacion. Como resultado del impacto (destruccion de la reaccion) de grupos funcionales,

12



reticulacién de cadenas, reordenamientos intramoleculares), se modifica la estructura de los
biopolimeros y éstos adquieren nuevas propiedades valiosas que permiten encontrar areas
previamente desconocidas. de su uso. Actualmente, los materiales de celulosa se utilizan
activamente para crear una variedad de micro y nanoestructuras.

Ademas del hecho de que la celulosa se utiliza para la produccion de papel, también utilizan su
muy util propiedad de esterificacién con varios acidos organicos e inorganicos. En el curso de
tales reacciones, se forman ésteres, que han encontrado aplicacion en la industria. Durante la
propia reaccién guimica no se rompen los enlaces que unen los fragmentos de la molécula de
celulosa, pero se obtiene un nuevo compuesto quimico con el grupo éter -COOR-. Uno de los
productos de reaccion importantes es el acetato de celulosa, que se forma por la interaccién del

acido acético (o sus derivados, por ejemplo, acetaldehido) y la celulosa.

Este compuesto quimico se usa ampliamente para fabricar fibras sintéticas como la fibra de
acetato. Otro producto util es el trinitrato de celulosa. Esta formado por la nitracion de celulosa
con una mezcla de &cidos: sulfdrico concentrado y nitrico. El trinitrato de celulosa se usa
ampliamente en la fabricacion de polvo sin humo (piroxilina). También existe el dinitrato de

celulosa, que se utiliza para fabricar algunos tipos de plasticos y vidrios organicos.

2.2.4.2. Hidrolisis de la celulosa

El aislamiento de la celulosa a partir de materiales naturales se basa en la accién de reactivos que
disuelven o destruyen los componentes no celulésicos contenidos en los tejidos vegetales
(proteinas, grasas, ceras, resinas, lignina y polisacaridos). Los métodos de aislamiento dependen

del tipo de material vegetal, los principales son:

Hidrolisis 4cida — Las zonas amorfas de la celulosa son mas susceptibles a la hidrélisis acida, de
manera que facilita la ruptura de los enlaces o0-glucosidicos, liberando los cristales individuales.
Frecuentemente son utilizados los &cidos sulfarico y clorhidrico, las suspensiones coloidales
producidas por hidrélisis con acido sulfarico son mas estables. Esto se puede explicar por el hecho
de que los CW de celulosa tienen una importante densidad de carga en su superficie, como
consecuencia de la insercion de los grupos sulfato en la superficie de los CW induciendo una
carga negativa, generando una repulsion entre particulas de manera que la suspension ni precipita

ni flocula (Carchi 2014).

Hidrolisis alcalina — Actuda igual que la hidrolisis &cida, provocando disminucion en el grado de
polimerizacién de la celulosa. Ocurre a altas temperaturas y con alcalis fuertes o si la celulosa

presenta grupos oxidados (Odor Chavez 2008). El tratamiento con solucion de hidroxido de sodio
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(NaOH) produce un hinchamiento de la biomasa, aumentando el area superficial interna, un
descenso de la cristalinidad, lo que ocasiona la separacion de las uniones entre la lignina y los
carbohidratos y una rotura de la estructura de la lignina. La efectividad del tratamiento depende
del porcentaje de lignina, ya que con un contenido en lignina mayor al 26%(Rodriguez Valiente 2016).

2.2.4.3. Derivados de la celulosa

Los diferentes derivados de la celulosa presentan diversas aplicaciones, en la industria
alimentaria, se destacan la carboximetilcelulosa, la hidroxipropilcelulosa, la metilcelulosa, la
hidro-xipropilmetilcelulosa y la celulosa microcristalina obtenida por hidrolisis &cida de fibras
vegetales. A excepcion de esta ultima, todas las demas proceden de una modificacion quimica de
la glucosa por esterificacion logrando una macromolécula celulésica hidrosoluble que le confiera
propiedades espesantes. La glucosa se obtiene por la hidr6lisis con hidréxido de sodio 18 % de la
pulpa de madera purificada. Las propiedades son muy variables de un derivado a otro y dependen,

entre otras, del grado de sustitucién (Alimentacion-Sana 2013).

2.2.5. Celulosa microcristalina

La celulosa microcristalina (MCC) es una materia organica de micro celulosa origen vegetal,
polvo blanco. Este Polimero natural resulta de la destruccion de la celulosa bajo la influencia de
reactivos quimicos. Como resultado del procesamiento, se obtiene un material con un alto
contenido de moléculas ordenadas cristalograficamente.  La estructura de la celulosa
microcristalina difiere de la estructura de los materiales celuldsicos tradicionales fibrosos y en
polvo. Es mucho mas denso, mas polimerizado, contiene un gran porcentaje de formaciones
cristalinas; la estructura de las fibras de celulosa se destruye casi por completo en él, presenta las
siguientes propiedades:

e Insipida e inodoro;

¢ Tiene una alta higroscopicidad:;

e Insoluble en agua;

¢ Insoluble en disolventes organicos;

e Puede ser tratado térmicamente;

o Difiere en la resistencia quimica;

e Fisiologicamente inerte;

o No se digiere ni se absorbe en el cuerpo;

e Quimicay bacteriolégicamente pura;

Es un material ecoldgico que no contiene impurezas nocivas, inofensivo para humanos y

animales. Se produce celulosa microcristalina de varios tipos, con particulas cuyos tamarios varian
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de 1 nm a 400 nm. El tamafio de particula depende de la materia prima y del método para producir
MCC. Los microcristales de celulosa pueden ser aciculares o granulares, dependiendo de la
celulosa de la que estén hechos, la celulosa microcristalina es similar a la fibra natural que se
encuentra en las verduras y frutas, por lo que es muy utilizada en la industria alimentaria.

2.2.5.1. Obtencidn de celulosa microcristalina

En datos bibliograficos de investigaciones de (Ferrer 2013; Aroca, et al,2015; Arroyo Rosas 2008; Pineda
2018; Bolio-Lépez et al. 2011) coinciden en que el procedimiento aplicado para la obtencién de
celulosa microcristalina consiste en remover los componentes no celuldsicos asociados a la
celulosa por tratamientos de tipo quimico, asi la celulosa purificada es sometida a hidrélisis bajo
condiciones controladas, seguido de diferentes lavados de la sustancia obtenida y posteriormente

se somete a un secado. Ver grafico 2-2.

Fibras vegetales
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]

—
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microcristalina

Gréfico 2-2: Esquema de obtencion de celulosa microcristalina.

Elaborado: Briones, Javier 2021

La materia prima utilizada en obtencion de celulosa microcristalina a nivel industrial es la madera
y el algodon, mediante procesos de hidrolisis utilizando &cidos minerales diluidos. Otras fuentes
potenciales de celulosa son: cascaras de coco, bagazo de cafia de azlcar, ramio, paja de trigo,
arroz, yute, lino, fibras de lino y de cascara de soja; esta variedad explica que las propiedades del
producto sean diferentes en cuanto a cristalinidad, contenido de humedad, superficie porosa, peso

molecular, entre otras (Bastidas 2016).
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CAPITULOIIII

3. DISENO DE LA INVESTIGACION

3.1 Metodologia

3.1.1. Tipoy Disefio de la Investigacion

El tipo de investigacion para el presente estudio es exploratorio-descriptivo, ya que, mediante
referencias bibliograficas sobre los métodos de hidrolisis en fibras vegetales, se establecera una
formulacion para la extraccion de celulosa microcristalina a nivel de laboratorio, para
posteriormente utilizando fundamentos de operaciones unitarias y calculos ingenieriles disefiar
un escalado industrial del proceso, esto se determinara por medio de parametros de laboratorio
con ayuda de experimentos y ensayos, es un tema que no ha sido suficientemente abordado o
estudiado permitiendo ampliar el estudio de esta clase de pasto para esta y otras areas de interés.
Ademas, la intencién es indagar métodos y procedimientos de una situacién especifica hasta
conseguir un producto de calidad. Igualmente, es de disefio experimental debido a las condiciones

y caracteristicas del estudio a realizarse.

3.1.2.  Método de investigacién

Se considera al método analitico-experimental, ya que esta dirigido a establecer la caracterizacion
del producto obtenido implementando los métodos de hidrolisis acida y alcalina en la fibra del
Pennisetum Purpureum para obtener celulosa microcristalina, este método permite empezar de
conceptos generales hasta lograr el objetivo deseado, utilizando fundamentos de operaciones
unitarias, andlisis instrumental y sobre todo el principio basico de la Ingenieria Quimica. Mientras
que para el disefio del proceso se requiere conceptos de Ingenieria de Plantas y Calculos Basicos
para un desarrollo adecuado de la planta que se busca disefiar. Siendo el método un modelo del
método cientifico que se basa en la experimentacion y la logica analitica, que junto a la
observacion de fendmenos y sus analisis estadisticos permitird concretar la investigacion

planteada

3.1.3. Enfoque de la investigacion

La presente investigacion tiene un enfoque cuantitativo, utiliza la recoleccion y el analisis de datos
para dar respuestas a las preguntas planteadas en la investigacion y probar las hipétesis

establecidas previamente y confia en la medicion numérica (Martinez 2011).
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Basado en la medicidn de uno o mas atributos del fendmeno descrito con los cuales se realizara

su respectiva interpretacién y analisis.

3.2. Identificacion de las variables

3.2.1. Variable dependiente

e Tiempo de hidrolisis
e Temperatura de hidrolisis

e pH de hidrolisis

3.2.2. Variable independiente

¢ Rendimiento de celulosa microcristalina

e Propiedades de celulosa microcristalin.
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3.2.3.

Operacionalizacion de variables

Tabla 1-3: Operacionalizacion de variables independientes.

Operacionalizacién de variables independientes.

VARIABLE CONCEPTUALIZACION DIMENSIONES INDICADORES DEFINICION DE CRITERIO TECNICA INSTRUMENTO ESCALA
INDEPENDIENTE LOS DE
INDICADORES MEDICION
Tiempo de hidrolisis Es la sucesion de rupturas de los  Tiempo de hidrolisis ~ Porcentaje de Masa de Continuo Gravimetria Balanza analitica >20%
enlaces de las moléculas de la  bésica microcelulosa microcelulosa
pared vegetal del pasto elefante obtenida, mediante
durante la hidrolisis hidrélisis basica.
Tiempo de hidrolisis  Porcentaje de Masa de celulosa Continuo Gravimetria Balanza analitica >35%
acida celulosa obtenida, mediante
hidrolisis Acida
Temperatura de Grado o nivel térmico que se Temperatura de Porcentaje de Masa de Continuo Gravimetria Balanza analitica >20%
hidrolisis logra alcanzar durante el proceso  hidrolisis basica microcelulosa microcelulosa
de hidrolisis obtenida, mediante
hidrélisis basica.
Temperatura de Porcentaje de Masa de celulosa Continuo Gravimetria Balanza analitica >35%
hidrolisis acida celulosa obtenida, mediante
hidrélisis Acida
pH de hidrolisis Grado de acidez o basicidad del pH de hidrolisis Porcentaje de Masa de Continuo Gravimetria Balanza analitica >20%
proceso de Hidrolisis basica microcelulosa microcelulosa
obtenida, mediante
hidrélisis basica.
pH de hidrolisis Porcentaje de Masa de celulosa Continuo Gravimetria Balanza analitica >35%
acida celulosa obtenida, mediante

hidrélisis Acida

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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VARIABLE
DEPENDIENTE

CONCEPTUALIZACION

DIMENSIONES

INDICADORES

DEFINICION DE
LOS INDICADORES

CRITERIO
DE
MEDICION

TECNICA

INSTRUMENTO

ESCALA

Rendimiento de
celulosa

microcristalina

Propiedades de
celulosa

microcristalina

Masa de celulosa microcristalina
obtenida, mediante hidrélisis
Acida

Son las propiedades que
permiten determinar el tipo de

producto obtenido

Rendimiento de
celulosa

microcristalina

Propiedades de
celulosa

microcristalina

Rendimiento

superior al 20%

Color

Olor

Tamafio

Ph

19

La recuperacion de
celulosa
microcristalina en
porcentajes superiores
al 20% dan rentabilidad
al método empleado
Color obtenido  del
producto final (celulosa
microcristalina) segin
la percepcién visual
Olor  obtenido  del
producto final (celulosa
microcristalina) segun
la  sensacion  que
produce el sentido del
olfato

Tamafio de particula o
cristal de celulosa
microcristalina

El pH del liquido de
una disolucién  de
celulosa
microcristalina al 10 %

en agua

Continuo

Nominal

Nominal

Continua

Continua

Gravimetria

Anédlisis

organoléptico

Analisis

organoléptico

Tamizaje

Potenciometria

Balanza analitica

N/A

N/A

Tamiz

Potenciémetro

> 20%

Blanco o

semiBlanca

Sin olor

> 10 um

55-7



Pureza Porcentaje de reactivo Continua Método de Balanza analitica, >70%
puro de  celulosa Kurschner 'y equipo baflo maria,
microcristalina mayor Hoffer desecador.

al 70% en la masa total

Tabla 2-3: Operacionalizacion de variables dependiente.

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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3.2.4.

Matriz de consistencia

Tabla 3-3: Matriz de consistencia.

Formulacién del problema

Objetivo General

Hipotesis General

¢El disefio de un proceso industrial permitira conocer la prefactibilidad

técnica en la obtencidn de celulosa microcristalina a partir del Pennisetum

Purpureum a gran escala?

Preguntas directrices

;Qué métodos fisico-quimicos
permitirdn caracterizar la materia
prima utilizada para obtener

celulosa microcristalina?

;Qué variables y parametros

permitirdn obtener un mayor
rendimiento de celulosa
microcristalina a  partir  del

Pennisetum Purpureum en los

ensayos de laboratorio?

Objetivo Especifico

Realizar el diagnéstico del material
vegetal (Pennisetum Purpureum)
mediante su caracterizacion de
acuerdo a las normas del Technical
Association of Pulp and Paper
Industry (TAPPI).

Seleccionar las variables y los

parametros extractivos mas
eficientes a nivel de laboratorio que
permitan un mayor rendimiento en
la  obtencion de  celulosa

microcristalina.

Disefiar un proceso industrial para la obtencion de celulosa microcristalina

mediante combinacién de hidrélisis acida y alcalina a partir del Pennisetum

Purpureum para la Asociacion Agropecuaria Maconta Arriba.

Hipdtesis Especifica

Los métodos fisico-quimicos de

acuerdo a las normas TAPPI

permitirdn  caracterizar  la
materia  prima  (Pennisetum
Purpureum)

Al modificar variables vy
parametros de operacion a nivel
de laboratorio se logrard un
mayor rendimiento en la
obtencion de celulosa

microcristalina

21

Variables

Pennisetum

Purpureum

Tiempo de

hidrolisis

pH de hidrolisis

Temperatura  de

Hidrolisis

Indicadores
Porcentaje de
celulosa

Porcentaje de
hemicelulosa

Porcentaje de lignina

Porcentaje de
celulosa
Porcentaje de

microcelulosa

Porcentaje de
celulosa
Porcentaje de

microcelulosa
Porcentaje de
celulosa

Se podra disefiar un proceso industrial para
obtener celulosa microcristalina a partir del
Pennisetum Purpureum mediante combinacion
de métodos de hidrélisis acida y alcalina

partiendo de datos de laboratorio.

Técnicas Instrumentos
TAPPI T 201 m- Estufa
54 Balanza analitica
Desecador
TAPPI T-212 Estufa
Balanza analitica
Desecador
TAPPI -222 Estufa
Balanza analitica
Desecador
Gravimetria Balanza analitica
Gravimetria Balanza analitica
Gravimetria Balanza analitica
Gravimetria Balanza analitica
Gravimetria Balanza analitica



(Cuéles serian los calculos
ingenieriles necesarios para el

escalado industrial del proceso?

¢ Qué propiedades de acuerdo a las
normativas vigentes debera tener
la celulosa microcristalina para

validar el disefio del proceso?

Efectuar los calculos y el disefio

ingenieril para el proceso de

produccion de celulosa

microcristalina.

Validar el disefio del proceso de
obtencién de celulosa
microcristalina a través de la
caracterizacion fisico-quimica del

producto final segin normativas.

Se podra realizar los célculos

ingenieriles

para escalar el

Rendimiento  de
nanocelulosa
Tiempo de

hidrolisis

proceso de obtencion de celulosa

microcristalina a partir de los

datos obtenidos del laboratorio.

Se validaré el disefio del proceso

de obtencion
microcristalina
caracterizacion
del  producto

normativas.

pH de hidrolisis

Temperatura  de
hidrolisis

Propiedades  de

de celulosa celulosa
mediante la  microcristalina
fisico-quimica

final  segin

Porcentaje
microcelulosa
Rendimiento

superior al 20%

Porcentaje
celulosa
Porcentaje
nanocelulosa
Porcentaje
Celulosa
Porcentaje
nanocelulosa
Porcentaje
Celulosa
Porcentaje
nanocelulosa

Color

Olor

Tamafio

pH

Pureza

de

de

de

de

de

de

de

Gravimetria

Gravimetria

Gravimetria

Gravimetria

Gravimetria

Gravimetria

Gravimetria

Gravimetria

Anadlisis

organoléptico

Anadlisis

organoléptico

Tamizaje

Potenciometria

Método de
Kurschner y
Hoffer

Balanza analitica

Balanza analitica

Balanza analitica

Balanza analitica

Balanza analitica

Balanza analitica

Balanza analitica

Balanza analitica

N/A

N/A

Tamiz

Potenciémetro

Balanza
equipo bafio

desecador.

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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3.3. Disefio de la investigacion

3.3.1. Poblacion de estudio

La poblacion de estudio sera finita y estara conformada por muestras de pasto elefante de la
especie Pennisetum Purpureum, familia Poaceae, cultivado en la parcela nimero 2 cuya area
referencial es de 300 m2 ubicada en los predios de la Asociacién Agropecuaria Maconta Arriba,
del recinto Maconta Arriba, ciudad de Portoviejo, Provincia de Manabi — Ecuador las cuales

permitirdn llevar a cabo la experimentacion.

3.3.2. Unidad de analisis

La unidad de analisis corresponde a la fibra vegetal del pasto elefante llegado a su madurez (60-
70 dias) en la que se llevard a cabo los distintos tipos de hidrolisis (basica y acida) hasta la
obtencion de celulosa microcristalina y a partir de datos obtenidos del laboratorio se proyectara

el disefio industrial.

3.3.3.  Seleccién de la muestra

Considerando que la muestra a emplearse para la presente investigacion se encuentra en los
predios de la Asociacion Agropecuaria “Maconta Arriba”, dado area posee alrededor de 2500
especies de tipo Pennisetum Purpureum, debido a esto se realizard un muestreo al azar en forma
sistematica (se toman a intervalos regulares a lo largo de una o varias transectas) y estratificadas
(la pastura es dividida en areas con similares caracteristicas). Se evaluara muestras de tallo del
pasto mencionado, el investigador tomara en consideracién areas donde las plantas presenten
similares caracteristicas, madurez y en cuanto a su calidad, que no presente manchas, arafiazos,
ni afectaciones por algun tipo de enfermedad o insecto, segln la técnica de muestreo y parametros

de calidad de pastos y forrajes (Bruno et al. 1995).

3.3.4. Técnica de recoleccion de datos

Para la recoleccion primaria de datos se usaran ensayos experimentales y bitacoras que permitan
anotar cada uno de las formulaciones de los procesos durante la investigacion.

Por otra parte, los datos obtenidos, se registraran en hojas de Excel para su posterior interpretacion
y andlisis en un paquete estadistico. Los pardmetros 6ptimos y variables determinadas a nivel de
laboratorio seran interpretados para su escalado industrial. En cuanto a los datos secundarios se

recolectaran de revisiones bibliograficas en articulos cientificos, libros y revistas cientificas.
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3.3.5. Tratamiento y disefio experimental

En la investigacion se utilizard un Disefio Multifactorial de Dos Factores para la realizacion
de las pruebas de laboratorio, lo que permitira escoger las variables y parametros para la
elaboracién del proceso industrial de acuerdo al procedimiento que obtenga un mayor
rendimiento y pureza de celulosa microcristalina. EI modelo estadistico que sigue este disefio

experimental se detalla a continuacion:

N° de repeticiones = 2, N° de tratamientos = 18, con un nivel de significancia (5 %).

Tabla 4-3: Esquema del experimento.

Tratamiento Muestra Concentracion de Concentracion de Concentracion de
H2504 (%) NaOH (%) NaCIO (%)
t = 60 min; t =120 min; t =300 min;
T=60°C T=60°C T=25°C
T1 1 0.4 10 5
2 0.4 10 5
3 0.4 10 5
T2 1 0.4 20 5
2 0.4 20 5
3 0.4 20 5
T3 1 0.4 30 5
2 0.4 30 5
3 0.4 30 5
T4 1 0.4 10 2
2 0.4 10 2
3 0.4 10 2
T5 1 0.4 20 2
2 0.4 20 2
3 0.4 20 2
T6 1 0.4 30 2
2 0.4 30 2
3 0.4 30 2

Elaborado: Briones, Javier 2021

3.4. Procedimiento Experimental
Para el procedimiento experimental de la investigacion se utilizaron 2000 gramos de tallo de
pasto elefante, las cuales se sometieron a los procesos que se indican en el grafico 1-3, para su

trasformacion en celulosa microcristalina.
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3.4.1. Caracterizacion de la materia prima

Los anélisis fisico-quimicos se realizaron en combinacion de las normas ANSI (American Society
for Testing and Materials) y las normas TAPPI (Technical Association for the Pulp and Paper
Industries) con adaptaciones. Antes de realizar algun tratamiento quimico al material vegetal esta

pasaré por una etapa de pretratamiento.
3.4.1.1. Pretratamiento de la materia prima

El pretratamiento consiste en la clasificacion y lavado mas profundo con agua destilada.
Posteriormente el material es secado al sol para eliminar el exceso de humedad por el lavado,
luego se secaron hasta peso constante en un horno a 100 °C aproximadamente de 2 a 3 horas y se

almacenaron en fundas herméticas.
3.4.1.2. Determinacion de extraibles

El andlisis se realiza de acuerdo a la norma TAPPI T-207, que indica obtener 10 g de muestra
seca libre de humedad la cual se transfirié a un matraz de 250 ml, afiadiendo 100 ml de agua
destilada caliente y se sometié a un bafio de agua hirviendo (Pineda 2018).

Célculo del porcentaje de extraibles en agua caliente como sigue:

A —
% extraibles en agua caliente = [(T)] * 100

Donde:
A = peso inicial de la muestra seca, en g.

B = peso de la muestra de ensayo después de extraccion, seca en g.
3.4.1.3. Determinacion de humedad

El método consiste en un crisol que va a contener la cantidad de muestra necesaria para el ensayo,
se secO a 105 °C £ 0.5 por 2 h, luego se enfrid en un desecador por 20 minutos, se peso y anoto
el dato para luego introducirlo nuevamente al horno a 105 °C + 0.5 por 1 h, se dejé enfriar en un
desecador hasta peso constante. Se pes6 2 gramos de muestra anhidra y se coloco en el crisol
previamente tratado, se sec6 la muestra durante 2 horas a 105 °C £ 0.5, se espero6 que enfriara en
un desecador por 20 minutos, anotando el peso obtenido, se colocé nuevamente la muestra en el
horno por 1 horay se introdujo en el desecador hasta peso constante, de acuerdo a lanorma ASTM
D4442-92 (Fonseca 2006).
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Calculo del porcentaje de humedad:

[100 — (P.L.—P.C.)]
% humedad = x 100

P.I.

Donde:
P.L. = Peso de la muestra libre de humedad.
P.C. = Peso crisol.

P.I. = Peso de la muestra inicial.
3.4.1.4. Determinacion de cenizas

El andlisis consiste en secar el crisol en el horno a 525 °C £ 25 en un promedio de 30 a 60 minutos,
se enfria en un desecador para toma el dato de su peso, se repite el proceso con la muestra libre
de humedad y se carboniza para luego tomar el dato de su peso, de acuerdo a la norma TAPPI T-
211.

Calcular el porcentaje de cenizas como sigue:

A
% Cenizas = (E) x 100

Donde:
A = peso de cenizas, g.

B = peso de muestra anhidra, g.
3.4.1.5. Determinacion hemicelulosa

El andlisis se realiz6 de acuerdo a la norma TAPPI T-212, se pesa 1 gramo de muestra seca libre
de humedad, se coloca en un vaso precipitado de 200 ml, se agrega 100 ml de una solucién de
NaOH al 1 %y se agito con una varilla de vidrio, luego se tapa el vaso con un vidrio reloj y se lo
coloca en un bafio de agua hirviendo entre 97 y 100 ° C por 1 hora, con agitacién constante.
Pasado el tiempo se filtra la muestra y se lava con 100 ml de agua destilada caliente, luego con
25 ml de &cido acético al 10% para luego dejarlo en reposo por 1 minuto, luego se repite el paso
con 25 ml de &cido acético al 10 % para finalmente lavar la muestra con de agua destilada caliente
hasta pH neutro. Se seca la muestra a 105 ° C £ 3 hasta peso constante (Pineda 2018).

Calcular el porcentaje de hemicelulosa como sigue:

% Hemicelulosa = ( ) * 100
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Donde:
A = peso inicial de la muestra seca libre de humedad, g.

B = peso de la muestra seca después de la extraccion, g.

3.4.1.6. Determinacion de lignina

El andlisis se lleva a cabo de acuerdo a la norma TAPPI -222, consiste en colocar 1 gramo de
muestra seca libre de humedad en un vaso de precipitacion de 100 ml y afiadir 15 ml de &cido
sulfarico al 72 %, agitar por 2 horas a 20 °C. Luego se pasa la muestra a un envase que contenga
565 ml de agua destilada, luego se somete a calentamiento en un balén con un condensador para
reflujo por 4 horas. Decantar hasta la separacion de las dos fases.

Se filtra con un crisol filtrante de porosidad media y se lava con agua destilada caliente hasta pH
neutro, secar a 100 °C +3 y pesar hasta peso constante.

Calcular el porcentaje de lignina como sigue:

A
% Lignina = <W) * 100

Dénde:
A = peso de muestra luego de la extraccion, g.

W = peso de muestra seca, g.
3.4.1.7. Determinacion de celulosa

El andlisis se realizo por la norma TAPPI T 201 m-54, consiste en colocar 2 gramos del material
seco en un matraz y afiadir 30 ml de hipoclorito de sodio al 96% dejandolo actuar por 6 horas,
luego se lava sucesivamente con 50 ml de agua destilada, 50 ml de solucién al 3% de &cido
sulfarico, 50 ml de agua destilada y 50 ml de solucidn al 2 % de sulfito de sodio. Luego, se filtra

al vacio con 150 ml de agua destilada, el residuo se seca a 103°C en la estufa hasta peso constante.

p2
% Celulosa = (—) 100
pl

Donde:
P1 = peso de muestra seca, g.

B = peso de muestra anhidra, g.
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3.4.2. Obtencién de celulosa microcristalina

3.4.2.1. Extraibles en agua caliente

Dada técnica emplea para eliminar compuestos organicos (taninos, almidones entre otros),
consiste en colocar el material vegetal en un bafio de agua destilada a 80°C por una hora,
posteriormente se filtra el material y se lleva a secar hasta peso constante, segln la norma T
207 om-93.

3.4.2.2. Hidrolisis acida

Consiste en una maceracion &cida del material vegetal obtenido luego de la técnica de extraibles
en agua caliente. Se tom6 como referencia en método mejorado y aplicado segUn (Pineda 2018) el
cual se fundamenta del método de (Aroca y Estrada 2015) donde se trabajé con una concentracion
muy baja de 4cido sulfurico de 0.4% por 60 minutos a una temperatura de 60°C y se precede a

secar.

3.4.2.3. Hidrolisis alcalina

En esta etapa del proceso se pretende hacer reaccionar 20 gramos de muestra seca obtenida de la
etapa de hidrolisis acida, con tres concentraciones diferentes de una solucién de hidroxido
calentandola hasta los 60 °C por 120 min. Cumplido el tiempo requerido se lava y se seca hasta
peso constante. Para la hidrolisis alcalina se prepararon tres soluciones de soda caustica de

diferente concentracién cada una tal y como se detalla en la Tabla 5-3.

Tabla 5-3: Variables del proceso de hidrolisis alcalina.

Etapa del proceso Variables del proceso
N Tiempo de reaccion
Temperatura °C Concentracion % .
min
Hidrolisis alcalina 10
60 20 120
30

Elaborado: Briones, Javier 2021
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3.4.2.4. Blanqueamiento

El blanqueamiento con NaClO se realiza a concentraciones diferentes 2% y 5 % a una temperatura
de 25°C por un tiempo de 300 minutos sin agitacion. Se pretende evaluar de manera visual el
proceso gradual de blanqueo a medida que transcurre el tiempo. En la Tabla 6-3 se puede observar

las variables del proceso.

Tabla 6-3: Variables del proceso de blanqueamiento.

Etapa del proceso Variables del proceso
Blanqueamiento Temperatura °C Concentracion % Tiempo de reaccion min
25 2 300
5

Elaborado: Briones, Javier 2021

3.4.3. Normativa de calidad referente a las propiedades de la celulosa microcristalina

Los analisis fisico quimicos se realizaran de acuerdo a las normas INEN (Instituto Ecuatoriano
de Normalizacion) para la identificacion cualitativa de celulosa y en combinacion con las normas
ANSI (American Society for Testing and Materials) y TAPPI (Technical Association for the Pulp
and Paper Industries) se caracterizard la materia prima y se determinara las propiedades del
producto final, para su comparacion con las especificaciones establecidas por el Reglamento (CE)
n°1333/2008 del Parlamento Europeo y del Consejo, de 16 de diciembre de 2008, con respecto a

la celulosa microcristalina, las normas se detallan a continuacion:

e INEN 2527 (Determinacion cualitativa de celulosa)

e INEN 2527 (Determinacion de solubilidad)

e NTE INEN 0384:1978 (Determinacion de pH)

e TAPPI T-211 (Determinacién de cenizas)

e TAPPI T-236 y TAPPI 236 cm-85 (Determinacion del grado de des lignificacion)
e ASTM D4442-92 (Determinacion de humedad)

e Meétodo de Kurschner y Hoffer (Determinacion de celulosa)

3.4.4. Diagrama de flujo del proceso

En el gréfico 1-3 se encuentra las etapas en el laboratorio que paso el tallo del pasto elefante hasta
la obtencidn de la celulosa microcristalina, los pardmetros de trabajo se encuentran en la tabla 4-

3.
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%Rend = 99.70 %Rend = 97.57 %Rend = 23.84

Pasto %Rend = 85.53
Elefante
250 g 7
Inspeccion y 238.84
Selaccion Lavado Troceado Secado
P=11.15¢ P1=071g P2=579¢g 5=176.954¢
L=700g W.=825g
l %Rend =100 %tRend = 43.52 %Rend = 0.46 %Rend =95.53 eRend = 9576 4
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m@ 51=46.609¢ 1=12.64 49 Wr =778.314¢ P4=235g P3=235qg
2
= W=3200g T=675¢
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o~
e
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v JoRend = 41.69 9tRend =98.49 %Rend = 97.12
1.3 : ) Polvo de Celulosa
Secado Meolienda Tamizado Microcristaling
54=1582¢ P5=0174q P6=032q

Gréfico 1-3: Diagrama de flujo de obtencion de celulosa microcristalina.

Elaborado: Briones, Javier 2021
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Resultados experimentales

4.1.1. Caracterizacion de la materia prima

El diagndstico del material vegetal (Pennisetum Purpureum) se realizd mediante su
caracterizacion segun las normas del Technical Association of Pulp and Paper Industry (TAPPI),
donde se analiz6: humedad, ceniza, hemicelulosa lignina y sustancias extraibles en porcentaje de

peso como se observan en la tabla 1-4.

Tabla 1-4: Componentes quimicos de la fibra del pasto elefante (Pennisetum Purpureum).

Materia Humedad Ceniza  Hemicelulosa Lignina Extraibles Celulosa

Prima % % % % % %
Fibra del 79.2 13.30 29.75 9.53 20.61 37.26
pasto
elefante

(Pennisetum

Purpureum)

Elaborado: Briones, Javier 2021

Los resultados reportados en la tabla son parcialmente semejantes a los reportados por (Segura, et

al, 2008; van Cleef et al. 2012; Cazco Barba 2017) y dentro de los margenes del tipo de material vegetal.
4.1.2.  Obtencion de celulosa microcristalina
La obtencion se llevo a cabo bajo diferentes tratamiento y muestras, los cuales se encuentran

contemplado en la tabla 2 -4 de cada tratamiento se evalu6 la purezay el rendimiento del producto

final obtenido.
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Tabla 23-4: Resultado de rendimiento y pureza después de cada tratamiento.

Tratamien Muestr  Peso  Concentraci  Concentraci Concentraci Pesode Rendimien Purez
to a de on de 6n de NaOH on de produc to (%) a (%)
muestr  H2S04 (%) (%) NaClO (%) to final
aseca t=60min; t=120min;  t =300 min; (gr)
(an) T=60°C T=60°C T=25°C

T1 1 10 0.4 10 5 3.33 333 54.7
2 10 0.4 10 5 3.454 34.54 52.37

3 10 0.4 10 5 3.516 35.16 51.35

T2 1 10 0.4 20 5 3.754 37.54 74.34
2 10 0.4 20 5 3.946 39.46 75.63

3 10 0.4 20 5 3.685 36.85 74.27

T3 1 10 0.4 30 5 2.254 22.54 72.23
2 10 0.4 30 5 2.06 20.6 67.79

3 10 0.4 30 5 2.485 24.85 70.74

T4 1 10 0.4 10 2 3.624 36.24 42.15
2 10 0.4 10 2 3.243 32.43 45.78

3 10 04 10 2 3.678 36.78 43.18

T5 1 10 0.4 20 2 3.734 37.34 67.67
2 10 0.4 20 2 3.593 35.93 70.37

3 10 04 20 2 3.945 39.45 69.23

T6 1 10 04 30 2 2.967 29.67 62.57
2 10 0.4 30 2 3.084 30.84 68.47

3 10 0.4 30 2 2.775 27.75 65.24

Elaborado: Briones, Javier 2021

4.1.3. Grado de des lignificacion

El grado de des lignificacion resulta ser mayor mientras su nimero Kappa sea mas bajo, es un

indicador para determinar el contenido residual de lignina en las pastas de celulosa, como se

observa en la tabla 3 — 4, todas las pastas de celulosa obtenidas en los diferentes tratamientos

presentan porcentaje de lignina en su composicion lo que puede provocar oxidacién de su

estructura.

Al aumentar la concentracion de hidroxido de sodio en la hidrolisis alcalina disminuye las

concentraciones de lignina en los tratamientos.
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Tabla 3-4: Resultados del porcentaje de des lignificacion.

Tratamiento Peso de Concentracion de Concentracion de Concentracion de Media
muestra H2S04 (%) NaOH (%) NaClO (%) de No
seca (gr) t =60 min; t =60 min; t =60 min; Kappa

T=60°C T=60°C T=60°C
T1 10 0.4 10 5 20.45
T2 10 0.4 20 5 14.26
T3 10 0.4 30 5 11.35
T4 10 0.4 10 2 22.6
T5 10 0.4 20 2 15.85
T6 10 0.4 30 2 13.36

Elaborado: Briones, Javier 2021

4.1.4. Analisis estadistico de resultados obtenidos

La descripcion estadistica se realizd aplicando paquetes informéticos estadisticos de caracter
gratuito (Excel y RStudio), los cuales permitieron realizar el analisis de la varianza y partiendo de
este se aplico la prueba Tukey HSD, para las tabulaciones de: rendimiento y porcentaje de pureza.
Las medias calculadas y las pruebas estadisticas aplicadas determinaron que el tratamiento con

mayor eficacia fue el 2 cuyos pardmetros se observan en la tabla 4 — 4.

Tabla 4-4: Parametros 6ptimos para obtencidn de celulosa microcristalina.

Parametros Acido Sulfarico (H2S04)  Hidréxido de Sodio Hipoclorito de Sodio
(NaOH) (NaClo)

Concentracion (%) 0.4 20 5

Tiempo (min) 60 120 300

Temperatura (°C) 60 60 25

Elaborado: Briones, Javier 2021

4.1.4.1. Rendimiento de los tratamientos

El rendimiento del producto final obtenido en los diferentes tratamientos se determiné bajo la

siguiente formula:

Peso del producto seco final

* 100%

%rendimiento inal =
% producto final Peso de la muestra seca sinningun tratamiento

(Ec.7)
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La tabla 5 — 4 muestra un resumen de los resultados obtenidos por el analisis estadistico aplicado,
donde se observa que el tratamiento 2 arroja un 37.95% de rendimiento y el tratamiento 5 un
37.57 % en el producto final obtenido segun sus medias, ambos tratamientos presentan una media

de sus promedios casi similares.

Tabla 5-4: Resumen estadistico del rendimiento obtenido al final de los tratamientos.

Grupos Cuenta Suma Rendimiento promedio del producto final %  Varianza
Tratamiento 1 3 103.00 34.3333 0.8969
Tratamiento 2 3 113.85 37.9500 1.8291
Tratamiento 3 3 67.99 22.6633 4.5270
Tratamiento 4 3 105.45 35.1500 5.6217
Tratamiento 5 3 112.72 37.5733 3.1384
Tratamiento 6 3 88.26 29.4200 2.4339

Elaborado: Briones, Javier 2021

El andlisis de varianza realizado, permitio la interaccion de los diferentes rendimientos obtenidos
en los tratamientos, en la tabla 6 — 4 se detallan los estadisticos el cual reporta diferencias
estadisticas significativas (P<0.05**) y que las medias de las repeticiones para cada tratamiento

son diferentes. El grafico 1 — 4 muestra el reporte de estas diferencias.

Tabla 6-4: Analisis de varianza del rendimiento obtenido al final de los tratamientos.

Origen de las Suma de Grados de Promedio de los Probabili  Valor critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados F dad para F
33.43 1.2104E-
Entre grupos 514.02965 5 102.80593 80 06 3.10587524
Dentro de los
grupos 36.8942 12 3.074516667
Total 550.92385 17

Elaborado: Briones, Javier 2021
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Gréfico 1-4: Comparacion del rendimiento de cada tratamiento.

Elaborado: Briones, Javier 2021

Para determinar estadisticamente la diferencia de los rendimientos se aplica la prueba de Tukey,
los resultados de latabla 7 — 4 muestran las diferencias de las medias para cada tratamiento
con su intervalo respectivo y los valores para cada contraste con respecto al porcentaje de
rendimiento obtenido, tomando en consideracién los tratamientos con mayor rendimiento se
contempla el T2 y T5, los cuales presentan un nivel de significancia menor al p-value y como se
observa en la tabla, sus medias promedio son estadisticamente similares, por tal razon se pone en

consideracion estos dos tratamientos.

Tabla 7-4: Resultados de la prueba de Tukey aplicado al rendimiento obtenido al final de los

tratamientos.

Tratamientos Diferencias de las Intervalo 1 Intervalo 2 P valor
medias

T2-T1 3.6166667 -1.192198 8.4255315 0.1908364
T3-T1 -11.6700000 -16.478865 -6.8611352 0.0000358
T4-T1 0.8166667 -3.992198 5.6255315 0.9912473
T5-T1 3.2400000 -1.568865 8.0488648 0.2794780
T6-T1 -4.9133333 -9.722198 -0.1044685 0.0442398
T3-T2 -15.2866667 -20.095531 -10.4778018 0.0000021
T4-T2 -2.8000000 -7.608865 2.0088648 0.4175583
T5-T2 -0.3766667 -5.185531 4.4321982 0.9997782
T6-T2 -8.5300000 -13.338865 -3.7211352 0.0007258
T4-T3 12.4866667 7.677802 17.2955315 0.0000178
T5-T3 14.9100000 10.101135 19.7188648 0.0000027
T6-T3 6.7566667 1.947802 11.5655315 0.0051076
T5-T4 2.4233333 -2.385531 7.2321982 0.5603277
T6-T4 -5.7300000 -10.538865 -0.9211352 0.0168895
T6-T5 -8.1533333 -12.962198 -3.3444685 0.0010825

Elaborado: Briones, Javier 2021

35



4.1.4.2. Porcentaje de pureza de celulosa obtenida

Los tratamientos presentan una pureza de celulosa superior al 50%, siendo el tratamiento 2 el de

mayor con un 74.74 % y el 4 de menor segun sus medias, el resumen estadistico se encuentra en

la tabla 8 — 4.

Tabla 8-4: Resumen estadistico del porcentaje de pureza de celulosa obtenido al final de los

tratamientos.

Grupos Cuenta Suma Promedio de porcentaje de pureza de celulosa obtenida Varianza
Tratamiento 1 3 158.42 52.8066  2.9486
Tratamiento 2 3 22424 74.7466  0.5864
Tratamiento 3 3 180.68 60.2266 5.1060
Tratamiento 4 3 131.11 43.7033 3.4996
Tratamiento 5 3 207.27 69.0900  1.8372
Tratamiento 6 3 196.28 65.4266 8.7286

Elaborado: Briones, Javier 2021

El analisis de varianza realizado, permitio la interaccién de los datos obtenidos en los tratamientos

con respecto a la pureza de la celulosa, en la tabla 9 — 4 se detallan los estadisticos el cual reporta

diferencias estadisticas significativas (P<0.05**) y que las medias de las repeticiones para cada

tratamiento son diferentes. La figura 2 — 4 muestra el reporte de estas diferencias.

Tabla 9-4: Analisis de varianza del porcentaje de pureza de celulosa obtenido al final de los

tratamientos.

Origen de las Suma de Gradosde  Promedio de los Probabi Valor critico
variaciones cuadrados libertad cuadrados F lidad para F
8.7117 0.00109
Entre grupos 1922.753267 5 384.5506533 197 5492  3.10587524
Dentro de
grupos 529.7011333 12 44.14176111
Total 2452.4544 17

Elaborado: Briones, Javier 2021
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Gréfico 2-4: Comparacién del % de pureza de cada tratamiento.
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Elaborado: Briones, Javier 2021
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El método de comparaciones mdultiples (Tukey) aplicado para los resultados del % de pureza de

celulosa de cada tratamiento se observa en la tabla 10 — 4, permite crear intervalos de confianza

para todas las diferencias en parejas entre las medias de cada intervalo, donde se observa un valor

significativo del tratamiento T2 con el resto, siendo este en el que se obtiene mayor pureza de

celulosa.

Tabla 10-4: Resultados de la prueba de Tukey aplicado al del porcentaje de pureza de celulosa

obtenido al final de los tratamientos.

Tratamientos Diferencias de las Intervalo 1 Intervalo 2 P valor
medias

T2-T1 21.940000 16.604756 27.2752436 0.0000001
T3-T1 17.446667 12.111423 22.7819103 0.0000015
T4-T1 -9.103333 -14.438577 -3.7680897 0.0010240
T5-T1 16.283333 10.948090 21.6185769 0.0000032
T6-T1 12.620000 7.284756 17.9552436 0.0000463
T3-T2 -4.493333 -9.828577 0.8419103 0.1193178
T4-T2 -31.043333 -36.378577 -25.7080897 0.0000000
T5-T2 -5.656667 -10.991910 -0.3214231 0.0355803
T6-T2 -9.320000 -14.655244 -3.9847564 0.0008320
T4-T3 -26.550000 -31.885244 -21.2147564 0.0000000
T5-T3 -1.163333 -6.498577 4.1719103 0.9737846
T6-T3 -4.826667 -10.161910 0.5085769 0.0850050
T5-T4 25.386667 20.051423 30.7219103 0.0000000
T6-T4 21.723333 16.388090 27.0585769 0.0000001
T6-T5 -3.663333 -8.998577 1.6719103 0.2630432

Elaborado: Briones, Javier 2021
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4.15. Propiedades de la celulosa microcristalina obtenida

Luego de la valoracion experimental de los tratamientos segun su rendimiento y porcentaje de
pureza se considera el tratamiento 2 como el mas eficiente.

Las propiedades del producto se determinaron de acuerdo a las normas INEN (Instituto
Ecuatoriano de Normalizacién) y en combinacion con las normas ANSI (American Society for
Testing and Materials) y TAPPI (Technical Association for the Pulp and Paper Industries), en la

tabla se observa los resultados de las principales propiedades fisico-quimicas analizadas.

Tabla 11-4: Resultados fisico-quimicos del producto obtenido.

Ceniza % Pureza celulosa % Humedad % pH Identificacion
cualitativa de celulosa
1.8 74.74 4.3 6.8 Positivo

Elaborado: Briones, Javier 2021

4.1.5.1. Solubilidad

La prueba de solubilidad de la celulosa micro cristalina obtenida, se realiz6 bajo la normativa
INEN la cual indica que debe ser insoluble, en &cidos, etanol y otras sustancias. En la tabla se

observa que los resultados son satisfactorios al no presentar solubilidad en los reactivos.

Tabla 12-4: Resultados de solubilidad.

Solvente Solubilidad
Acido Acético 20% No
Hipoclorito de sodio 5% No
Acido sulfarico 15% No
Acido clorhidrico 10% No
Etanol 98% No
Agua No

Elaborado: Briones, Javier 2021
4.1.5.2. Tamafio de particula
En la tabla 13 — 4 se presentan los resultados de la prueba de tamizaje para 10 gramos de muestra,

el tamafio de las particulas de celulosa microcristalina obtenida con el tratamiento T2 es de

aproximadamente 0.1050 mm al pasar mas del 50% por una malla de 140.
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Tabla 13-4: Resultados de solubilidad.

Tamafio de malla Porcentaje de peso Porcentaje de peso Tamafio de particula
retenido (%) Acumulado (%) mm
80.00 6.124 6.124 0.177
100.00 3.275 9.399 0.149
120.00 14.184 23.583 0.125
140.00 56.375 79.958 0.105
Fondo 20.042 100

Elaborado: Briones, Javier 2021

Segn (Garcia-garcia et al. 2013; Pineda 2018) el tamafio de la celulosa microcristalina para el comercio
debe de tener las siguientes especificaciones: +60 malla < 1.0 %y en malla + 200 < 30 %, estando

dentro del rango el producto obtenido en la investigacion.

A = 4x, B=10x, C y D =40x, E= 80x, F= 100x
Grafico 3-4: Vista de la celulosa microcristalina desde el microscopio.

4.1.6. Comparacion de propiedades de celulosa microcristalina

La comparacion se llevo a cabo bajo las especificaciones establecidas por el Reglamento (CE)
n°1333/2008 del Parlamento Europeo y del Consejo, de 16 de diciembre de 2008, sobre aditivos
alimentarios, con respecto a la celulosa microcristalina. La celulosa microcristalina obtenida a
partir del Pennisetum Purpureum cumple con parametros de pH, humedad y solubilidad, lo
contrario para los parametros de pureza y % de cenizas para poder ser grado alimenticio o

farmacéutico segun las caracteristicas estipuladas por (Comisién del Parlamento Europeo 2012).
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Tabla 14-4: Comparacion de las propiedades de la celulosa microcristalina obtenida con las

especificaciones establecidas por el Reglamento (CE) n°1333/2008 del Parlamento Europeo y del

Consejo, con respecto a la celulosa microcristalina.

Caracteristicas

Celulosa microcristalina obtenida

a partir del Pennisetum

Purpureum

Celulosa microcristalina comercial

Descripcion Fisica

Polvo fino y casi blanco, inodoro

Polvo fino y blanco o casi blanco,

inodoro
% Pureza 74.74 Mayor del 97%
% Humedad 43 Menor del 7%
% Cenizas 1.8 Menor del 0.5%
pH 6.8 50a75
Solubilidad Acidos Insoluble Insoluble
Etanol Insoluble Insoluble
Agua Insoluble Insoluble

Elaborado: Briones, Javier 2021

Dado producto se deja abierto a la posibilidad de estudio en campos industriales diferentes a los
ya mencionados.

4.2. Disefio de ingenieria para la obtencidn de celulosa microcristalina

4.2.1. Balance de masa

El objetivo de los balances de masa en las operaciones del proceso de obtencién de celulosa
microcristalina a partir del Pennisetum Purpureum (Pasto Elefante), es obtener el rendimiento de
cada una de las etapas segun el disefio a escala industrial, tomando como base de célculo la masa
de los componentes que ingresa y sale en cada etapa. El calculo del producto se realiza para 500
kg/dia de Pennisetum Purpureum (Pasto Elefante), teniendo en consideracion el diagrama de
proceso y balance de masa de las variables y operaciones realizadas a nivel de laboratorio grafico
1-3.

4.2.1.1. Inspecciony seleccion de la materia prima

A =500 Kg Inspeccion y seleccion

—

477.68 Kg

de la materia prima _

i

P=22.32Kg
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Donde:
A = Alimentacion de Pasto Elefante (Kg)
B = Masa de materia prima en buen estado (Kg)

P = Impurezas (Kg)

B
Rendimiento (%) = 1" 100

477.68 Kg
_
500 Kg

Rendimiento (%) = 95.53 %

Rendimiento (%) = 100

Tabla 15-4: Balance de masa de la etapa de inspeccion y seleccién.

Inspeccion y seleccion materia prima

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicién Kg %
Materia prima 500.00 100.00 Materia prima 477.68 95.53
en buen estado
Impureza 22.32 4.47
Total 500.00 100.00 Total 500.00 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.2. Lavado materia prima
B =477.68 Kg C=476.26 Kg

——— | Lavado materia prima — >

l

P, =1.42 Kg

Donde:
C = Masa de materia prima lavada (Kg)
P1=Perdida (Kg)

c
Rendimiento (%) = 3" 100

476.26 Kg
—_— %
477.68 Kg

Rendimiento (%) = 99.70 %

Rendimiento (%) = 100
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Tabla 16-4: Balance de masa de la etapa de inspeccion y seleccién.

Lavado materia prima

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicién Kg %
Materia prima 477.68 100.00 Materia prima 476.26 99.70
en buen estado lavada
Perdida 1.42 0.30
Total 477.68 100.00 Total 477.68 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.3. Troceado materia prima
C=476.26 Kg Troceado D = 464.68 Kg
— l >
P,=11.58 Kg
Donde:
D = Masa de materia prima troceada (Kg)
P, = Perdida (Kg)
Rendimiento (%) = %* 100
Rendimiento (%) w * 100
476.26 Kg
Rendimiento (%) = 97.57 %
Tabla 17-4: Balance de masa de la etapa de troceado de la materia prima.
Troceado materia prima
Entrada Salida
Composicién Kg % Composicion Kg %
Materia prima 476.26 100.00 Materia prima 464.68 97.57
lavada troceada
Perdida 5.79 2.43
Total 476.26 100.00 Total 476.26 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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4.2.1.4. Secado de materia prima

Secado de materia prima

D =464.68 Kg E =110.78 Kg
l
S=3539g¢
Donde:
E = Masa de materia prima seca (Kg)
S = Agua evaporada (Kg)
D=E+S
S =464.68 Kg — 110.78 Kg
S =353.9Kg
Rendimiento (%) = %* 100
Rendimiento (%) = 11078 Kg * 100
464.68 Kg
Rendimiento (%) = 23.84 %
Tabla 18-4: Balance de masa de la etapa de secado de materia prima.
Secado de materia prima
Entrada Salida
Composicién Kg % Composicion Kg %
Materia prima 464.68 100.00 Materia prima 110.78 23.84
troceada troceada seca
Agua evaporada 353.90 76.16
Total 464.68 100.00 Total 464.68 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021

4.2.1.5. Molienda materia prima

E =110.78 Kg Molienda materia prima F = 106.08 Kg
— e

l

Ps=4.70 Kg

Donde:
F = Masa de materia prima seca molida (g)
P; = perdida (g)
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F
Rendimiento (%) = " 100

106.08 Kg
—_— %
110.78 Kg

Rendimiento (%) = 95.76 %

Rendimiento (%) = 100

Tabla 19-4: Balance de masa de la etapa de molienda de la materia prima.

Molienda de materia prima

Entrada Salida
Composicion Kg % Composicion Kg %
Materia prima 110.78 100.00 Materia prima 106.08 95.76
troceada seca molida seca
Perdida 4.70 4.24
Total 110.78 100.00 Total 110.78 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.6. Tamizado de materia prima
F=106.08 Kg Tamizado de materia G =97.26 Kg
> . —>
prima
P,=8.82 Kg
Donde:
G = Masa del Pasto Elefante seco tamizado (Kg)
P, = perdida (Kg)
. G
Rendimiento (%) = 7 100
Rendimiento (%) 9726 Kg 100
endimiento = —
7 106.08 Kg
Rendimiento (%) = 91.69 %
Tabla 20-4: Balance de masa de la etapa de tamizado de la materia prima.
Tamizado de la materia prima
Entrada Salida
Composicion Kg % Composicion Kg %
Materia prima 106.08 100.00 Materia prima 97.26 91.69
molida seca tamizada seca
Perdida 8.82 8.31
Total 106.08 100.00 Total 106.08 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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4.2.1.7. Extraccion de extraibles

G =97.26 Kg Extraccion de extraibles
We = 1650 Kg l

| = 25.28 Kg

Donde:

H = Masa de materia prima luego de la extraccion de extraibles (Kg)

| = Extraibles (Kg)
W = Agua caliente (Kg)
Wr = Agua residual (Kg)

Rendimiento (%) =

Rendimiento (%) =

G+ W,

165.36 Kg
e —— ]
174726 Kg

Rendimiento (%) = 9.46 %

Tabla 21-4: Balance de masa de la etapa de extraccion de extraibles.

H =165.36 Kg
—

Wk = 1556.62 Kg

Extraccion de extraibles

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicion Kg %
Materia prima 97.26 5.57 Materia prima 165.36 9.46
tamizada seca luego
extraccion
Agua caliente 1650 94.43 extraibles
Extraibles 25.28 1.46
Agua residual 1556.62 89.08
Total 1747.26 100.00 Total 1747.26 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.8. Secado 2
H =165.36 Kg Secado 2 J=71.98 Kg
_— —

S:1=93.38 Kg

Donde:

J = Masa de materia prima seca luego de extraccion de extraibles (Kg)

S; = Agua evaporada (Kg)

l
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H=]+S

S=16536Kg— 7198 Kg

S =93.38 Kg

Rendimiento (%) = %* 100

Rendimiento (%) =

71.98 Kg

00T
16536 kg~ 00

Rendimiento (%) = 43.52 %

Tabla 22-4: Balance de masa de la etapa de secado luego de extraibles.

Secado de la materia prima luego de extraibles

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicién Kg %
Materia prima 165.36 100.00 Materia prima 71.98 43.52
luego de seca luego de
extraibles extraibles
Agua evaporada 93.38 56.48
Total 165.36 100.00 Total 165.36 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.9. Hidrolisis acida
- 5 _
L =1400 Kg
—_—>

Donde:

K = Mezcla de materia prima con &cido sulfurico al 0.4% (Kg)

L = Acido sulfarico al 0.4 % (Kg)

K
Rendimiento (%) = 7L * 100

Rendimiento (%) =

+L

147198 Kg

147108 kg~ 100

Rendimiento (%) = 100 %
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Tabla 23-4: Balance de masa de la etapa de hidrolisis &cida.

Hidrolisis acida

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicién Kg %
Materia prima 71.98 4.89 Mezcla de 1471.98 100.00
seca luego de materia
extraibles primacon
H2S04 0.4% 1400.00 95.11 H2SO4 al 0.4%
Total 1471.98 100.00 Total 1471.98 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.10. Filtrado
K =1471.98 Kg Filtrado M =110.22 Kg
; l
N =1361.76 Kg
Donde:
M = Masa de pulpa filtrada luego de hidrolisis acida (KQg)
N = Licor (kg)
Rendimiento (%) = %* 100
Rendimiento (%) = M * 100
147198 Kg
Rendimiento (%) = 7.48 %
Tabla 24-4: Balance de masa de la etapa de filtrado de hidrolisis cida.
Filtrado luego de hidrolisis &cida
Entrada Salida
Composicién Kg % Composicion Kg %
Mezcla de pulpa 1471.98 100.00 Pulpa Filtrada 110.22 7.48
con H2S04 al luego de
0.4% hidrolisis acida
Licor 1361.76 92.52
Total 1471.98 100.00 Total 1471.98 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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4.2.1.11. Lavado 2
M =110.22 kg

Lavado 2

»
»

W = 6400 Kg
e

Donde:

Whr1 = 6403.84 Kg

O = Masa de pulpa lavada luego de hidrolisis acida (Kg)

Whr1 = Agua residual (Kg)
W = Agua (Kg)

Rendimiento (%) =

Rendimiento (%) =

100
MW

106.38 Kg
_— %
6510.22 Kg

Rendimiento (%) = 1.63 %

100

0 =106.38 Kg
—

Tabla 25-4: Balance de masa de la etapa de lavado de pulpa luego de hidrolisis acida.

Lavado de pulpa luego de hidrolisis acida

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicién Kg %
Pulpa Filtrada 110.22 1.69 Pulpa lavada 106.38 1.63
luego de luego de
hidrolisis acida hidrolisis acida
Agua 6400 98.31 Agua residual 2 6403.84 92.52
Total 6510.22 100.00 Total 6510.22 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.12. Secado 3
0 =106.38 Kg Secado 3 Q =60.96 Kg
L —>
S»=45.42 Kg

Donde:

Q = Masa de la pulpa seca luego de hidrolisis acida (Kg)

S, = Agua evaporada (Kg)

0=0+S

S =106.38 Kg — 60.96 Kg

S = 45.42 Kg
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Rendimiento (%) = %* 100
60.96 Kg
_—
10638 Kg
Rendimiento (%) = 57.31%

Tabla 26-4: Balance de masa de la etapa de secado de pulpa luego de hidrolisis &cida.

Rendimiento (%) = 100

Secado de pulpa luego de hidrolisis acida

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicién Kg %
Pulpa lavada 106.38 100.00 Pulpa seca luego 60.96 57.31
luego de de hidrolisis
hidrolisis acida acida

Agua evaporada 45.42 42.69
Total 106.38 100.00 Total 106.38 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021

4.2.1.13. Hidrolisis alcalina

Q =60.96 Kg Hidrolisis alcalina R =1410.96 Kg
—> 4’

T =1350 Kg

— >

Donde:
R = Mezcla de pulpa con hidroxido de sodio al 20% (Kg)
T = Hidroxido de sodio al 20% (Kg)

Rendimiento (%) = T 100
Rendimiento (o) — LH1096Kg oo
= —F—— %
endimiento (% 121096 Kg

Rendimiento (%) = 100 %

Tabla 27-4: Balance de masa de la etapa de hidrolisis alcalina.

Hidrolisis alcalina

Entrada Salida

Composicion Kg % Composicion Kg %
Pulpa seca luego 60.96 4.33 Mezcla pulpa con 1410.96 100.00
de hidrolisis acida NaOH al 20%

NaOH 20% 1350.00 95.67

Total 1410.96 100.00 Total 1410.96 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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4.2.1.14. Filtrado 2

R =1410.96 Kg
_

Donde:

Filtrado 2

l

N, = 1332.24 Kg

U = Masa de pasta filtrada luego de hidrolisis alcalina (Kg)

N1= Licor (Kg)

U
Rendimiento (%) = 2 100

Rendimiento (%) =

78.72 Kg
_—
141096 Kg

Rendimiento (%) = 5.57 %

100

U =78.72 Kg
—_—

Tabla 28-4: Balance de masa de la etapa de filtrado luego de hidrolisis alcalina.

Filtrado de pasta luego de hidrolisis alcalina

Entrada Salida
Composicion Kg % Composicion Kg %
Mezcla de pasta 1410.96 100.00 Pasta Filtrada 78.72 5.57
con NaOH al 20% luego de hidrolisis
alcalina
Licor 2 1332.24 94.43
Total 1410.96 100.00 Total 1410.96 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.15. Lavado 3
U=7872Kg Lavado 3 V =62.66 Kg
— E—

W, = 6150 K
_

Donde:

i

Whr2=6166.06 g

V = Masa de pulpa lavada luego de hidrolisis alcalina (kg)

Whr2 = Agua residual del lavado de hidrolisis alcalina (Kg)

Rendimiento (%) =

Rendimiento (%) =

* 100

U+Ww,

62.66 Kg

622872 kg " 100

Rendimiento (%) = 1.006 %
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Tabla 29-4: Balance de masa de la etapa de lavado luego de hidrolisis alcalina.

Lavado de pasta luego de hidrolisis alcalina

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicién Kg %
Pasta filtrada 78.72 1.27 Pasta lavada 62.66 1.006
luego de luego de
hidrolisis hidrolisis
alcalina alcalina
Agua 6150 98.73 Agua residual 3 6166.06 98.994
Total 6228.72 100.00 Total 6228.72 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.16. Secado 4
V =62.66 Kg Secado 4 X =31.64 Kg
S3=31.02 Kg
Donde:
X = Masa de la pasta seca luego de hidrolisis alcalina (Kg)
Ss= Agua evaporada (Kg)
V=X+S
S =62.66 Kg —31.64Kg
S =31.02 Kg
Rendimiento (%) = é* 100
Rendimiento (%) = 3164 Kg * 100
62.66 Kg
Rendimiento (%) = 50.49 %
Tabla 30-4: Balance de masa de la etapa de secado luego de hidrolisis alcalina.
Secado de pasta luego de hidrolisis alcalina
Entrada Salida
Composicion Kg % Composicion Kg %
Pulpa lavada luego 62.66 100.00 Pulpa seca luego 31.64 50.49
de hidrolisis de hidrolisis
alcalina alcalina
Agua evaporada 4 31.02 49.51
Total 62.66 100.00 Total 62.66 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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4.2.1.17. Blangueamiento

X =31.64 Kg Blanqueamiento Y =731.64 Kg
> >
Z =700 Kg
—>
Donde:
Y = Mezcla de pulpa con hipoclorito de sodio al 5% (Kg)
Z = Hipoclorito de sodio al 5% (Kg)
Rendimiento (%) = x+z* 100
Rendimiento (%) = 73164 Kg * 100
731.64 Kg
Rendimiento (%) = 100 %
Tabla 31-4: Balance de masa de la etapa de blanqueamiento de pulpa.
Blanqueamiento de Pulpa
Entrada Salida
Composicion Kg % Composicion Kg %
Pulpa seca luego 31.64 433 Mezcla de pulpa 731.64 100.00
de hidrolisis con NaOH al 20%
alcalina
NaOH 20% 700.00 95.67
Total 731.64 100.00 Total 731.64 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.18. Lavado 5
Y =731.64 Kg Lavado 5 Y a=54.26 Kg
—_—> e

W, = 2600 Kg
—_—

Donde:

l

WR3= 3277.38 Kg

Y a = Pulpa de celulosa blanqueada lavada (Kg)

Whrs = Agua residual del proceso de lavado (Kg)

Yy
Rendimiento (%) = * 100
(%) Y+ W,
Rendimiento (%) = —20K9_ 100
= *
endaimiento 0 3331.64 Kg

Rendimiento (%) = 1.62 %
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Tabla 32-4: Balance de masa de la etapa de blanqueamiento de pulpa.

Lavado de la pulpa de celulosa después del blanqueo

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicién Kg %
Pulpa de 731.64 21.97 Pulpa de 54.26 1.62
celulosa después celulosa
del blanqueo balgueada
lavada
Agua 2600.00 78.03 Agua residual 3277.38 98.38
Total 3331.64 100.00 Total 3331.64 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.19. Secado 5
Ya=54.26 Kg Secado 5 Ye=22.62 Kg
Se=31.64 Kg
Donde:
Yg = Celulosa microcristalina seca (Kg)
Se¢ = Agua evaporada (Kg)
Y=Y +5¢
Se =54.26 Kg —22.62 Kg
S =31.64 Kg
Rendimiento (%) = Y—B * 100
Yy
Rendimiento (%) = M * 100
54.26 Kg
Rendimiento (%) = 41.69 %
Tabla 33-4: Balance de masa de la etapa secado de celulosa microcristalina.
Secado de celulosa microcristalina
Entrada Salida
Composicion Kg % Composicion Kg %
Pulpa de celulosa 54.26 100.00 Celulosa 22.62 41.69
balqueada lavada microcristalina
seca
Agua evaporada 31.64 58.31
Total 54.26 100.00 Total 54.26 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021
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4.2.1.20. Molienda 2

Ye =22.62 Kg Molienda 2
—_—) !

l

P,=0.34 Kg
Donde:
Yc = Polvo de celulosa microcristalina (Kg)
P, = perdida (Kg)

Y,
Rendimiento (%) = £ 100
Yp
22.28 Kg

Rendimiento (%) = m * 100

Rendimiento (%) = 98.49 %

Yc=22.28 Kg
 —

Tabla 34-4: Balance de masa de la etapa de molienda de celulosa microcristalina.

Molienda de celulosa microcristalina

Entrada Salida

Composicion Kg % Composicion Kg %

Celulosa 22.62 100.00 Celulosa 22.28 98.49

microcristalina microcristalina

seca molida seca

Perdida 0.32 151

Total 22.62 100.00 Total 22.62 100.00
Realizado por: Briones, Javier, 2021
4.2.1.21. Tamizado 2

Yc=22.28Kg Tamizado 2 Ye = 21.64 Kg
P2=0.64 Kg

Donde:
Ye = Polvo de celulosa microcristalina tamizada (Kg)
Ps; = perdida (Kg)

Y,
Rendimiento (%) = Y—E * 100
c

21.64Kg
—_— %
2228Kg

Rendimiento (%) = 97.12 %

Rendimiento (%) = 100
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Tabla 35-4: Balance de masa de la etapa de tamizado de celulosa microcristalina.

Tamizado de celulosa microcristalina molida

Entrada Salida
Composicién Kg % Composicion Kg %
Celulosa 22.28 100.00 Celulosa 21.64 97.12
microcristalina microcristalina
molida seca tamizada

Perdida 0.64 2.88
Total 22.28 100.00 Total 22.28 100.00

Realizado por: Briones, Javier, 2021

4.3.

4.3.1.

Disefio de Equipos

4.3.1.1. Volumen de la mesa

Disefio de la mesa de seleccién y lavado de materia prima

Tabla 36-4: Dimensiones de la mesa de seleccion y Lavado de materia prima.

Especificaciones

Dimension (m)

Longitud (L) 2

Ancho (a) 15
Altura de la caja (hc) 0.2
Altura de la mesa (hm) 1.1

Realizado por: Briones, Javier, 2021

2m

Vi, =2m+*1.5m = 0.2m = 0.6m3

s

—

Vpo=L*axh,

|
&

!

Grafico 4-4: Dimensiones de la mesa.

Elaborado: Briones, Javier 2021
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4.3.1.2. Capacidad de la mesa

Densidad del Pasto Elefante = 900 Kg/m?3

m
Ppasto Elefante = v

M = Ppasto Elefante * 4

Kg
m = 900—5 * 0.6m> = 540 Kg
m
4.3.2. Disefio Picadora industrial
4.3.2.1. Volumen de la picadora
VC = UL

Donde:
V= Volumen total (m?)
m = masa del Pasto Elefante (kg)
p = Densidad del Pasto Elefante (kg/m?)
V, = %Zoz,—g/g = 0.56 m3
m3
Debido a que el volumen es alto se lo divide en 2 lotes siendo el volumen de disefio el siguiente:

3 0.56m3

= =0.28m3
t 5 m

4.3.2.2. Radio de tanque

Se considera un diametro para la picadora de 0.8m.

4.3.2.3. Altura del tanque

_ 4’*Vt
T omx 2

_ 4%028 m3
~ 3.1416 * (0.8m)>2

H =0.55m

Se adiciona un factor de seguridad a la altura del tanque para una adecuada operacion del 30%.
H; =055m*1.30=0.72m

56



4.3.2.4. Velocidad Angular

La velocidad angular para una picadora industrial corresponde a 1760,7 rpm segiin (CUADRADO
ALVAREZ 2019)

1760.7 rev 2mRad 1 min rad
= = 184,38 5

* *
1min 1rev 60 s

4.3.2.5. Longitud de las cuchillas

Segun (CUADRADO ALVAREZ 2019) la longitud de la cuchilla es eficaz de 5/7 del radio

circular.

S5xr

d. = —
B 5% 0.4m _ 029
c = - =0.29m
4.3.2.6. Radio del rodete de cuchillas
2+ d¢
re = 5
2% 0.29m
Tre = z =0.12m

4.3.2.7. Energia de ruptura

Eruptura = Mpasto * g * H
Donde:
Erpwra: Energia de ruptura
Masto: Masa de pasto a procesar
H: Altura tanque contenedor
0: Gravedad
Eruptura = 252 kg * 9.8 m/s2 *0.72m = 1778.12]

4.3.2.8. Velocidad de cuchilla

p = 2[ZImwre (e 10 g)
Mpasto
_:f2e177812) o m
V= T 2s2kg 00
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4.3.2.9. Aceleracion angular

1 w?
a = —x
2 2nrad
2
1 (18438724/) rad
== =2705,3 —-
® 2 * 2nrad g2
4.3.2.10. Masa de cuchilla movil
_ F¢x3
Me = axd¢
Fc = Fuerza de corte (50.54 N)
50.54 N %3 0.19 K
me = = U 9
2705.3 rsazd* 0.29m

4.3.2.11. Fuerza centrifuga de la cuchilla

Fo=mcx W?xr
rad\?
Fr =0.19Kg * (184-.28 T) *04m = 28.01 N

4.3.2.12. Fuerza cortante

Donde:
A = &rea cuchilla

e = espesor cuchilla (0.008m)

A =0.008m * 0.29m = 0.0023 m?

28.01 N

= W = 12178 Pa

T

4.3.2.13. Torque de cuchilla
T = dC * FC
T = 029m=* 28.01N =8.12 Nm

4.3.2.14. Potencia del motor

p= T+W
9550
8.12Nm * 1760.7rpm 150 KW 1lhp 111 = 15 &
= =1. * =111 = 1.
9550 1.34 kw P
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4.3.3. Estufa de secado para la materia prima

4.3.3.1. Volumen de materia prima gue entra a la estufa

464.68 Kg s
Ve=—p—=052m
900 =4
m
4.3.3.2. Volumen del secador
Ve=Lx*ax*hg
Largo=1,2m
Ancho=0,8m
Alto=11m

V; =1.5m*0.8m x 1.5m = 1.05m3

Aplicamos un factor de seguridad de 15%:
V, =1.05m®*1.15=1.20 m?

4.3.3.3. Calculo de calor necesario para secar la materia prima

Qqu =D * Cp(pasto elefante) * AT
Donde:
D = Cantidad de pasto elefante que sale del secador (kg)
Cp (pasto elefantre) = Calor especifico del pasto elefante (KJ/kg °C)
AT = Variacion de temperatura (° C)

Qa = Calor necesario para el secado (° C)

KJj
Kg°C

Q. = 110.78 Kg = 1.348 * (100°C — 22°C) = 11647.85 K]

4.3.3.4. Calculo del calor necesario para calentar y evaporar el agua

Qp = Wy = Cp(agua) * (212 — Ty) + Wy = hfg

Donde:

Wb = Cantidad de agua evaporada (kg)

Cp = Calos especifico del agua (KJ/kg °C)
hfg = Entalpia de evaporacion 2449,4 Kl/kg
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K]

Q, = 3539 Kg * 4,193 * (212 — 100)°C + 3539 Kg * 2449.4 @

Kg°C
= 1033039.76 KJ

4.3.3.5. Calor necesario para aumentar la temperatura del vapor

Qc = Wy * (hpe — hge)
Donde:
hgt = Entalpia de vapor saturado a 50°C, tenemos 2592.1 KJ/kg
hft = Entalpia de vapor saturado a 100°C, tenemos 2675.57 KJ/kg

K
Qc = 353.9Kg * (2675.57 — 2592.1) é = 29540.03 KJ

4.3.3.6. Calculo del calor total de secado

Qr =Qq+ Qp + Q¢
Qr = (11647.85 + 1033039.76 + 29540.03)K] = 1074227.64 K]

4.3.3.7. Calculo del consumo del vapor

_or

Cv = hfg

o _ 107422764 K]
V"7 2449,4K]/kg

= 438.56 Kg
4.3.4. Molino de martillos

4.3.4.1. Determinacion de la Potencia

Segun la ley de Bond el indice de trabajo se multiplica por el factor de conversion porque es un
material seco.

4 h
W; = =% 6.695 = 897KW —
3 ton

P _ 11
5‘0'815*”4*(@—@)

Donde:
P = Potencia del molino (kW)
Wi = indice de trabajo (kW h/ton)

Dpa = Diametro del tamiz por donde pase el 80% de la alimentacion (mm)
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Dpb = Diametro del tamiz por donde retenga el 80% del producto (mm)
m = masa de alimentacion (ton/h)

1 1

1.321ton/h v0.36 v0.8

4.3.4.2. Célculo de las velocidades de rotacion del molino

Vmotor* opolea mol

Vmol - )
polea motor

Donde:
@ polea del motor (80 mm)
@ polea del molino (130 mm)

velocidad motor rotacion (3450 rpm)

Vmotor * (Dpolea mol

Vinot =
(Z)polea motor

_ 3450 rpm + 130 mm

mol = 80 7 = 5606.25 rpm

4.3.4.3. Determinacion de la constante del molino

k= —p—

m*lnpr
Donde:
P = Potencia del molino (kW)
k = constante del molino (kW h/ton)
m = alimentacion (ton/h)
Dpa = Didmetro del 80% de la alimentacion (mm)
Dpb = Diametro del 80% del producto (mm)
= 5.25 498
- ... .08 *
1.321 = In 036

4.3.4.4. Volumen de alimentacién

Vinot = ;zzl:tlo
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ton

p
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= 7.04 hp



110.78 Kg 5
Vmol = ——7o— = 0.123m

g
900 3
4.3.4.5. Calculo del volumen de la carcasa del equipo

Para evitar problemas con el arranque del motor se usa el 30% de Ilenado de la materia prima.

Ve = —mol_ 4100 (Ec.27 - 4)

Y%ilenado
0.123 m3

A S5+ 100 = 041m?

4.3.4.6. Dimensiones del molino

Considerando que la carcasa es de forma cilindrica.

VC e

hee = —5 (Ec. 28 - 4)
Donde:
r = radio de la base (0.288m)
hc = altura de la cascara (m)
hee = 0.41m° = 0.226m

3.1416 * (0.288m)?

4.3.4.7. Céalculo de masa de los martillos

Segun (Valdivieso 2020), recomiendan que los martillos deben estar separados 2,5 a 7,5 cm y

girar u a una velocidad de 2500 a 4000 rpm; y su velocidad puede ser entre 75 y 100 metros por

segundo. Finalmente, el espesor del martillo puede ser de 0,28 a 0,3 cm, la altura del martillo 8

cm, la longitud del martillo entre 3,5 a 4 cm, y finalmente el didmetro de abertura para el tren de

martillo de 1 cm.

Vinartitio = €spesor * altura * longitud

3

3 Im 6.3
Vinartitio = 0.29 * 8 ¥ 4 = 9.28 cm”® * W =9.28x10"°m

Volumen de abertura del tren:

_ )
Vaberturatren =T xex* (E)
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2

1 3
Vaverturatren = 3-1416 * 0.29 * (E) = 0.228cm?3 *

1im
(1007)3 =228x10""m3

VT = Vmartillo + Vaberturatren
Vr =9.28x107%m3 + 2.28 x 107’m3 = 9.5x107°m3
El acero para la construccion se tomara el DF-2 que tiene por densidad p = 7800 kg/m3.

6.3 kg
Mumartillo = 9.5x107°m> * 7800@ = 0.074 Kg

4.3.4.8. Calculo de la velocidad tangencial de los martillos

W=rx*w,
Donde:
W = Velocidad tangencial molino (m/s)
rm = radio entre la punta de martillo y el centro del eje del molino (m)
wm = velocidad angular de los martillos (rad/s)
Se selecciona una velocidad angular de 3400 rpm.

3400 rev 2mrad 1min 356.048 rad
= * * = R —_—
©m min lrev 60s s

rad m
W = 0.116m = 356.048 e = 41.30?

4.3.4.9. Calculo del factor dependiente de la velocidad de rotacion de los martillos

De acuerdo con (Valdivieso 2020) interpolamos el valor en funcién de la velocidad tangencial
para W = 41.30 m/s tenemos un factor (f) de 0.001305.

4.3.4.10. Célculo del nimero de martillos

nx8x100000%n,y,
G*r2+n3xf

Donde:

G = Peso del martillo (kg)

r = Radio que describe el martillo (m)

n = nimero de vueltas por minuto del rotor

e = Numero de martillos

f = factor de pendiente de velocidad de rotacion de los martillos

nm = Eficiencia mecénica del motor (0,7)
_ 1+8=%100000 * 0.7
€= 0.074 * (0.007)2 * 30003 * 0.001305
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4.3.4.11. Calculo de la torsién ejercida por el motor de molino

Px100
2% Txf*g

TTTLOCOT' -

Donde:
Tmotor = momento de torsion aplicado al molino (Nm)

g = aceleracion de la gravedad (m/s2)

. 2.25 KW * 100 — 2801.99 N
motor — 5 % 0.001305 * 9.8 m/s2 = . m

4.3.4.12. Dimensiones de la tolva de alimentacion

VT :V1+V2
%\E Vi=Lixly*Ls
| Vy =2m*2m *2.5m = 10m3
4 — 1
N ///l\_ V2=E*[h*(A1+A2+1/A1*A2)]

Ay =Ly xL, =2m * 2.5m = 5m?

276

Graéfico 5-4: Dimensiones de la tolva de alimentacion.
Elaborado: Briones, Javier 2021

A, =exd =0.6mx0.6m = 0.36m?

v, = % x [2.16m « (5m? + 0.36m? + /5m? « 0.36m2)] = 1.738m3

Volumen final de la tolva de alimentacién:
Ve = 10m3 + 1.738m3 = 11.738m3

4.3.5. Tamices vibratorios

4.3.5.1. Célculo del volumen del tamiz

Ve= T s

PPasto Elefante

Donde:

FS = factor de paso para tamiz

_ 106.08 Kg

V, = ———
900 X9
m

* 1.2 = 0.141m3
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Siendo el porcentaje de rechazo del 6% en la malla de 260 um. La capacidad unitaria se determina

con la siguiente formula:
= ", P
CU_Q*HD*l.S*Fl*FZ*FS

Donde:

Q = Capacidad base (0,1708 ton/m2h)

H = Porcentaje en huecos de la criba (65)

HO = Capacidad base (31,64)

p= Densidad del pasto (0.992 ton/m3)

F1 = Factor de correccion por la desviacion de la forma de los granos (1)
F2 = Factor para cribas horizontales (0,80)

F8 = Factor de correccion del contenido de humedad del producto

ton

C 0.1708 ton 65 0.992W 1+0.80*0.80 = 0.148 _ton
=0. * * * 1 % 0. * (. = V.
v m2h 31.64 1.5 m2h
La superficie del tamiz se calcula:
T

Donde:
T = Flujo maésico tratado (ton/h)
S = Superficie de la criba (m2)

0.1169 "

S = W* 1.2 = 0.947 mz
0.148 —+
mh

4.3.5.2. Célculo del diametro del tamiz

4S5

A

6 4*0.947m2_1098 5
= T 31416 %™

4.3.6. Recipiente industrial para Extraccion de extraibles

0=

Masa de materia prima: 97.26 Kg
Masa de agua:1650 Kg

Volumen de la materia prima:
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97.26 Kg

Vpasto = ——— = 0.108m3
900 X9
m
Volumen del agua:
1650 Kg
agua = —Kg = 1.654m3
997 —3
m

Volumen total considerando un factor de seguridad del 20%:
Vr = (0.108m3 + 1.654m3)1.2 = 2.115m3

4.3.6.1. Diametro del tanque

3 4*VT
D = ’
2%
3|4 % 2.115m3
D= |—=1.10m
2T

Se relaciona altura/diametro del tanque en 1.6:
hy =1.10m = 1.6 = 1.76m

4.3.6.2. Altura del tanque

4.3.6.3. Volumen del recipiente

Se estandariza las dimensiones para el calculo del volumen del tanque:

—=
] -
VT = Z * D2 * h
259m3 IS -
Vy = T (1.5m)? * 2m = 3.53m3
>
15m
[ J——

Gréfico 6-4: Dimensiones del recipiente del tanque.

Elaborado: Briones, Javier 2021
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4.3.6.4. Capacidad de ocupacion del tanque

Vmateria
%V = #tanque o4
T
2.115m3
_ 1 _
%V = m * 100 = 59.91%

4.3.6.5. Altura de chaqueta de calentamiento de la marmita

hep = Ay
(1+1)
Donde:
hT: Altura del tanque de la marmita;
f: Factor seguridad; 0.2 adimensional
hep = _m 1.67m
T (1+02)

4.3.6.6. Diametro de la chaqueta de calentamiento

1 1
(Z)ch = E@ = El.Sm =0.15m

4.3.6.7. Cantidad de calor requerido

KJ

Qpasto = 97.26 Kg * 1.348 Kg°C * (100°C — 22°C) = 10226.30 KJ
KJ

Qn2s04 = 1650Kg * 4.193 Kg°C * (100°C — 22°C) = 539639.1 K]

Qr = 10226.30 KJ + 539639.1 KJ = 549865.4 K]
4.3.7. Estufa de secado para la materia prima luego de extraibles

4.3.7.1. Volumen de materia prima que entra a la estufa

, _16536Kg _ oo g
t=——gg - 01837m

900 3
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4.3.7.2. Volumen del secador

Ve =L=+a*hg
Largo=1,1m
Ancho=0,7m
Alto=10m

V; = 1.0m *0.7m * 1.1m = 0.77m3

Aplicamos un factor de seguridad de 20%:
V; =0.77 m3* 1.20 = 0.924 m3

4.3.7.3. Calculo de calor necesario para secar la materia prima

Qa = D * Cppasto etefante) * AT
Donde:
D = Cantidad de pasto elefante que sale del secador (kg)
Cp(pasto elefantre) = Calor especifico del pasto elefante (KJ/kg °C)
AT = Variacion de temperatura (° C)

Qa = Calor necesario para el secado (° C)

Q. =7198Kg = 1.348 * (100°C — 22°C) = 7568.26 K]

Kg°C
4.3.7.4. Calculo del calor necesario para calentar y evaporar el agua

Qp = Wp * Cpagua) * (212 — Tyy) + Wy * hey
Donde:
Wb = Cantidad de agua evaporada (kg)
Cp = Calos especifico del agua (KJ/kg °C)
hfg = Entalpia de evaporacion 2449,4 KJ/kg

K
¥ (212 — 100)°C 4+ 93.38 Kg * 2449.4 LY
Kg

= 93.38 Kg * 4,193

= 272577712 K]

4.3.7.5. Calor necesario para aumentar la temperatura del vapor

Qc = Wy * (hge — hge)
Donde:
hgt = Entalpia de vapor saturado a 50°C, tenemos 2592.1 KJ/kg
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hft = Entalpia de vapor saturado a 100°C, tenemos 2675.57 KJ/kg

K
Qc = 93.389Kg * (2675.57 — 2592.1) é =7794.42 K]

4.3.7.6. Calculo del calor total de secado

Qr =Qq+ Qp + Q¢
Qr = (7568.26 + 272577.712 + 7794.42)K] = 287940.40 K]

4.3.7.7. Calculo del consumo del vapor
_ O

hrg
28794040 KJ

Cv

Cg=——  =11755K
V= 24494 K] /kg g
4.3.8. Reactor para hidrolisis acida
4.3.8.1. Volumen del reactor
71.98Kg 5
Voasto = ——J¢o~ = 0.124m
900 m—%
1400 Kg 5
V2504 0.4% = —Kg =139m
1001 3

Volumen de la mezcla de pasto con H2S04 al 0.4%:
Vimezela = 0.124 m3 + 1.39 m3 = 1.514 m3
El reactor permitira realizar el proceso de lavado y filtrado del producto por lo tanto el volumen
requerido de agua es el siguiente:
6400 Kg

VHZO =——F—=641m
997 X9
m

3

Volumen requerido:

Ve = Vinezcia + V2o
V. =1.514 m3 + 6.41m3 = 7.924

4.3.8.2. Diametro del tanque




3|4 % 7.924m3
= |—=1.71m
2%

4.3.8.3. Altura del tanque

Se relaciona altura/diametro del tanque en 1.6:
he = 1.71m % 1.6 = 2.74m

4.3.8.4. Volumen del recipiente

Se estandariza las dimensiones para el calculo del volumen del tanque:

V=" iDZsxh
= — %k *
T™ 4

T
Vr = z* (2m)? *3m = 9.42m3

4.3.8.5. Capacidad de ocupacion del tanque

Vmezcla
%V = #tanque o4
T
7.924m3
_ 1 _
%V = W* 100 = 84.11%

4.3.8.6. Agitacion y potencia del motor

Tabla 37-4: Pardmetros del agitador del reactor de hidrolisis acida.

Factor Ecuacién

— - 1
Diametro del agitador D, = = 2 = 0.67m

1
Ancho de los bafles J= = 2= 017m

i i i 1
Distancia del agitador al fondo del tanque E= = 2 = 0.67m

1
Altura de las aspas W = = 0.67m = 0.134m

i 1
Longitud de las aspas L=214067=017m

Elaborado: Briones, Javier 2021
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4.3.8.7. Numero de Reynolds y nimero de potencia

El agitador tiene un rango de velocidad de 50 a 500 rpm, por la consistencia de la mezcla se optd
la velocidad de agitacion de 250 rpm.

n = 250rpm = 4.167 rps

p *1n* Dg* 900K—‘Z * 4.167rps * (0.67m)?
= = =1 = 400835.63

e
u 0.00421{_«9
mx*xS

De acuerdo con (Harriot, Smith y McCabe 2007) cuando Re>10* entonces Np =KT, por lo tanto para
un agitador tipo turbina de seis aspas Np =5.75.
La potencia del motor:

_ Np#DSxnPxp 5.75 * (0.67m)> * (4.167rps)? * 900K—€

P M- — 5169.23W

m
s?

P =516KW = 6.91hp

g 9,8

4.3.8.8. Temperatura de disefio
Taiseiio = Terabajo + 50°C = 60°C + 50°C = 110°C
4.3.8.9. Presion de disefio

Para determinar la presion de disefio del reactor se aumenta en un 10% la presion de trabajo
(GONZALVEZ et al. 2016):
Pgiseiio = 1.1 * 5 bar = 5.5bar

4.3.8.10. Grosor de las paredes del reactor

Por las condiciones de trabajo del reactor el material de construccién se recomienda que sea de
acero inoxidable 304L, la tolerancia a la corrosion tiene un valor de 2mm y el factor de soldadura
es de 0.85.

P. * R;, 5.5bar * 1000mm

___effie L= 2mm = 9.25
S+E—06+P ' 1038.73bar = 0.85 — 0.6 * 5.50ar ~ =" mm

Gp

4.3.8.11. Diametro externo del cilindro

Dexterno = Dcitindaro + 2 * G, = 2m + 2 % 0.00925 = 2.018m
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4.3.8.12. Tapa y fondo
f = P.xLxM 4
P& 2%xS+E—0.2%*P.
L=100%*D =2m
r=10% * D = 0.2m
R
r 0.2m
La relacion L/r permite encontrar M, el cual es un valor de 1.54.
. B 5.5 bar * 2m * 1.54
taPe ™ 2 % 1038.73bar * 0.85 — 0.2 * 5.5bar

C.A

+ 0.002mm = 0.01137m

4.3.8.13. Diametro externo de la tapa y fondo

Dexterno = Deitinaro + 2 * trapa = 2m + 2 % 0.01137m = 2.0227m

4.3.8.14. Altura de la tapa y fondo

DH = 0.1935 * D jjingro — 0455 * tyqpq = 0.1935 % 2m — 0.455 * 0.01137 = 0.3921m

4.3.8.15. Altura del cilindro del reactor

htotat = h + 2 * hgpq = 3m + 2% 0.3921m = 3,784m

4.3.8.16. Cantidad de calor requerido

KJj
g°C

Qpasto = 71.98 Kg * 1348 -—=» (60°C — 22°C) = 3687.10 K]

Qu2s04 = 1400 Kg + 1.34

60°C — 22°C) = 71288 K|
Roc ) J

Q; = 3687.10 K] + 71288 K] = 74975.1 K]

4.3.8.17. Altura de chaqueta de calentamiento

hep = 3—m =2.5m
" (140.2)
4.3.8.18. Diametro de la chaqueta de calentamiento
1 1
(Dch = E@ = 1—02m =0.2m
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4.3.9. Estufa de secado para la pasta de celulosa luego de hidrolisis acida

4.3.9.1. Volumen de materia prima que entra a la estufa

106.38 Kg .

Ve=——%.=01182m

900 =4
m
4.3.9.2. Volumen del secador
Ve =Lx*a*hg

Largo=1,0m
Ancho=0,7m
Alto=1,0m

V. =1.0m*0.7m* 1.m = 0.7m3

Aplicamos un factor de seguridad de 20%:
Ve =07m2*1.20=0.84m3

4.3.9.3. Calculo de calor necesario para secar la materia prima
Qq =D % Cp * AT

Donde:

D = Cantidad de pasto elefante que sale del secador (kg)

Cp(pasto elefantre) = Calor especifico del pasto elefante (KJ/kg °C)

AT = Variacion de temperatura (° C)

Qa = Calor necesario para el secado (° C)

0, = 106.38 Kg * 1.348

100°C — 22°C) = 11185.21 K,
Kgoc*(ooc ) 85.21 KJ

4.3.9.4. Calculo del calor necesario para calentar y evaporar el agua

Qb = Wp * Cpagua) * (212 = Tyy) + Wy * hyg
Donde:
Wh = Cantidad de agua evaporada (kg)
Cp = Calos especifico del agua (KJ/kg °C)
hfg = Entalpia de evaporacion 2449,4 KJ/kg

K
* (212 — 100)°C + 45.42 Kg * 2449.4 LY
Kg

= 45.42 Kg * 4,193

= 89921.798 KJ
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4.3.9.5. Calor necesario para aumentar la temperatura del vapor
Qc = Wy * (hft - hgt)

Donde:

hgt = Entalpia de vapor saturado a 50°C, tenemos 2592.1 KJ/kg

hft = Entalpia de vapor saturado a 100°C, tenemos 2675.57 KJ/kg

K
Qc = 45.42Kg * (2675.57 — 2592'1)1(_2 = 379037 K]

4.3.9.6. Calculo del calor total de secado

Qr =Q,+ Qp+ Q¢
Qr = (11185.21 + 89921.798 + 3790.37)K] = 104897.38 K]

4.3.9.7. Calculo del consumo del vapor

_Or
hfg

_104897.38 KJ

Cv

Cy =—————=4282K
V= 24494 K] /kg g
4.3.10. Reactor para hidrolisis alcalina
4.3.10.1. Volumen del reactor
60.96 Kg ;
Vpasta = —Kg = 0.0677m
900 —%
m
1350 Kg 5
VNaon 200 = . Kg_ 1107 m
1219.1 =%

Volumen de la mezcla con NaOH 20%:
Vinezcia = 0.0677 m3 + 1.107 m3 = 1.1747 m3

El reactor permitird realizar el proceso de lavado y filtrado del producto por lo tanto el volumen

requerido de agua es el siguiente:

6150 Kg
VHZO = —Kg =6.16m
997 =2
m

3

Volumen requerido:

Ve = Vinezcia + V2o
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V. =1.1747m3 + 6.41 m3 = 7.34 m3

4.3.10.2. Diametro del tanque

34 % 7.34m3
D= |—=1.67m
2%

4.3.10.3. Altura del tanque

Se relaciona altura/diametro del tanque en 1.6:

hy = 1.67m x 1.6 = 2.67m

4.3.10.4. Volumen del recipiente

Se estandariza las dimensiones para el calculo del volumen del tanque:

Ve="iDZsh
= — *
T4

A

Vy = 7 (2m)? * 3m = 9.42m?3

4.3.10.5. Capacidad de ocupacion del tanque

Vmezcla
#
oy = SLanque 1o
T
7.34m3
__ 1 _
WV = 5o * 100 = 77.91%

4.3.10.6. Agitacion y potencia del motor

Tabla 38-4: Parametros del agitador del reactor de hidrolisis alcalina.

Factor Ecuacién

Diametro del agitador

1
Dy =5*2=067m

1
Ancho de los bafles J= = £2 = 017m
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i i i 1
Distancia del agitador al fondo del tanque E= = 2 = 0.67m

1
Altura de las aspas W = = 0.67m = 0.134m

i 1
Longitud de las aspas L= 7 0.67 = 017m

Elaborado: Briones, Javier 2021

4.3.10.7. Numero de Reynolds y nimero de potencia

El agitador tiene un rango de velocidad de 50 a 500 rpm, por la consistencia de la mezcla se optd
la velocidad de agitacion de 250 rpm.

n = 250rpm = 4.167 rps

_pEnxD? 900% * 4.167rps * (0.67m)?

e K = 400835.63

K 0.0042 —<_

mxsS

De acuerdo con (Harriot, Smith y McCabe 2007) cuando Re>10* entonces Np =KT, por lo tanto
para un agitador tipo turbina de seis aspas Np =5.75.

La potencia del motor:

Np*DS«n3%p 575% (0.67m)> * (4.167rps)? * 900K—~‘§
p= - - M- = 5169.23W
g 9,847

P =516KW = 6.91hp

4.3.10.8. Temperatura de disefio

Taiseiio = Ttrabajo + 50°C = 60°C + 50°C = 110°C

4.3.10.9. Presion de disefio
Para determinar la presion de disefio del reactor se aumenta en un 10% la presion de trabajo

(Gonzalvez et al. 2016):

Pjisero = 1.1 *5 bar = 5.5bar
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4.3.10.10. Grosor de las paredes del reactor

Por las condiciones de trabajo del reactor el material de construccion se recomienda que sea de
acero inoxidable 304L, la tolerancia a la corrosion tiene un valor de 2mm y el factor de soldadura
es de 0.85.

G = P. x R, L CA= 5.5bar * 1000mm 42 _ 9.5
PTSwE—06+P, ' " T 1038.73bar * 0.85 — 0.6 * 5.5bar T Zedmn
4.3.10.11. Diametro externo del cilindro

Dexterno = Dcilindro + 2 * Gp = Zm + 2 % 000925 = 2018m

4.3.10.12. Tapa y fondo
t, _ P.xL+«M 4
aPa 2 xS*E —0.2%*P,
L=100% *D = 2m
r=10%*D = 0.2m
r 0.2m
La relacion L/r permite encontrar M, el cual es un valor de 1.54.

t = 5.5 bar » 2m x 1.54 +0.002 =0.01137
tapa = 57.71038.73bar = 0.85 — 0.2 * 5.5bar | =Y m

C.A

4.3.10.13. Diametro externo de la tapa y fondo

Dexterno = Dcitinaro + 2 * trapa = 2m + 2 x 0.01137m = 2.0227m

4.3.10.14. Altura de la tapa y fondo

DH = 0.1935 * Dgjjinaro — 0455 * trgpg = 0.1935 * 2m — 0.455 * 0.01137 = 0.3921m

4.3.10.15. Altura del cilindro del reactor

htotat = h + 2 * hygpq = 3m + 2% 0.3921m = 3,784m
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4.3.10.16. Cantidad de calor requerido

K
Qpasta = 60.96 Kg = 1.348 Kg]° 7 * (60°C —22°C) = 3122.46 K]
K]
Qnaon = 1350 Kg * 1.4653 X5°C" (60°C — 22°C) = 75169.89 KJ

Qr = 3122.46 KJ + 75169.89 K] = 78292.35K]

4.3.10.17. Altura de chaqueta de calentamiento
hep = —T 95
=102 M
4.3.10.18. Diametro de la chagueta de calentamiento

Bep = =0 = —2m = 0.2
ch =70 T T VM

4.3.11. Estufa de secado para la materia prima luego de hidrolisis alcalina
4.3.11.1. Volumen de materia prima que entra a la estufa

_ 6266 Kg

— 3
‘ 1008,9% noezm
4.3.11.2. Volumen del secador
Ve =Lxax*hg
Largo=1,0m
Ancho=0,7m
Alto=10m

V; =1.0m*0.7m* 1.m = 0.7m3

Aplicamos un factor de seguridad de 20%:
V; =0.7m3*1.20=0.84 m?
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4.3.11.3. Calculo de calor necesario para secar la materia prima

Qq =D *C, * AT
Donde:
D = Cantidad de pasta de celulosa que sale del secador (kg)
Cp(pasta celulosa) = Calor especifico del pasta celulosa (KJ/kg °C)
AT = Variacion de temperatura (° C)

Qa = Calor necesario para el secado (° C)

Kj
Kg°C

Q. = 62.66 Kg * 1.4 % (100°C — 22°C) = 6842.47 K]

4.3.11.4. Célculo del calor necesario para calentar y evaporar el agua

Qp = Wp * Cpagua) * (212 — Tyy) + Wy * hey
Donde:
Wh = Cantidad de agua evaporada (kg)
Cp = Calos especifico del agua (KJ/kg °C)
hfg = Entalpia de evaporacion 2449,4 Kl/kg

K
¥ (212 — 100)°C + 31.02 Kg * 2449.4 X 61412.89 KJ
Kg

= 31.02 Kg * 4,193

4.3.11.5. Calor necesario para aumentar la temperatura del vapor

Qc = Wy * (hft - hgt)
Donde:
hgt = Entalpia de vapor saturado a 50°C, tenemos 2592.1 KJ/kg
hft = Entalpia de vapor saturado a 100°C, tenemos 2675.57 KJ/kg

K
Qc = 31.02Kg * (2675.57 — 2592.1)K—é = 2589.23 K]

4.3.11.6. Calculo del calor total de secado

Qr =Qa+ Qp + Q¢
Qr = (6842.47 + 61412.89 + 2589.23 )K] = 70844.59 K]

79



4.3.11.7. Calculo del consumo del vapor

_Or
hfg
70844.59 K]

Cv = 22294 K) ke

Cv

= 2892 Kyg

4.3.12. Tanque de blanqueo

4.3.12.1. Volumen requerido

31.64 Kg

pulpa =
1008,9%9
m

=0.031m3

700 Kg 3
VNacio su = T Kag_ 0.63m

1100-2
m

En el aparato se realizara el procedimiento de lavado:

2600K g
VHZO = —I(‘g =2.60m
99729
m

3

Viotar = 0.031 m3 + 0.63 m3 + 2.60 m3 = 3.26 m®

4.3.12.2. Diametro del tanque

3 4*VT
2T

3|4 * 3.26m3
D= |[—=1.28m
2%

D=

4.3.12.3. Altura del tanque

Se relaciona altura/didmetro del tanque en 1.6:
hy =1.28m * 1.6 = 2.04m
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4.3.12.4. Volumen del recipiente
Se estandariza las dimensiones para el calculo del volumen del tanque:
Vp=—xD2xh
= — % *
T7 4

T
Vy = i (1.5m)? % 2.5m = 4.42m3

4.3.12.5. Capacidad de ocupacion del tanque

Vmezcla
%V = Htanque £ 100
T
3.26m3
%V = m* 100 = 73.75%

4.3.12.6. Agitacion y potencia del motor

Tabla 39-4: Parametros del agitador del reactor del tanque de blanqueo.

Factor Ecuacién

Diametro del agitador 1
g Dy =5+2=067m

1
Ancho de los bafles J= = 2= 017m

Di ia del agi I f | 1
istancia del agitador al fondo del tanque E= = 9 = 0.67m

Al | 1
tura de las aspas W= §* 0.67m = 0.134m

i 1
Longitud de las aspas L= 7 0.67 = 017m

Elaborado: Briones, Javier 2021

4.3.12.7. Numero de Reynolds y nimero de potencia

El agitador tiene un rango de velocidad de 50 a 500 rpm, por la consistencia de la mezcla se optd
la velocidad de agitacion de 250 rpm.

n = 250rpm = 4.167 rps

p*nxD,2 1008.9% * 4.167rps = (0.67m)?
= = = 12581.43

e
H 0.15 X9
m*xS

De acuerdo con (Harriot, Smith y McCabe 2007) cuando Re>10* entonces Np =KT, por lo tanto para

un agitador tipo turbina de seis aspas Np =5.75.
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La potencia del motor:
Kg

_ Npx D% *n3xp _ 5.75 * (0.67m)* * (4.167rps)* + 1008.9 -5 oo ra

m
g 9,85—2

P =5.78KW = 7.75hp
4.4, Tanque de recepcion de liquido residual de hidrolisis acida y alcalina

4.4.1. Hidrolisis acida

4.4.1.1. Volumen requerido

1361.76 Kg 3
Viesiduainr = ~  Kag = 1.360m

1001 =4
m

3 ’4 * Viesi
D= residuall
2%
3|4 % 1.360m3
D= |[—=0.953m
2%T

4.4,1.2. Diametro del tanque

4.4,1.3. Altura del tanque
Se relaciona altura/didmetro del tanque en 1.6:
hy = 0.953m * 1.6 = 1.524m

4.4.1.4. Volumen del recipiente

Se estandariza las dimensiones para el céalculo del volumen del tanque:

Ve =" sD2xh
= — %k *
T~ 4

s
Vr = 7" (1.2m)? * 2m = 2.26m3
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4.4,1.5. Capacidad de ocupacion del tanque

Vresiduall
%V = f#tanque 100
T
1.360m3
1
0, = —— — 0
%V 263 x 100 = 60.17%
4.4.2. Hidrolisis alcalina
4.4.2.1. Volumen requerido
1332.24 Kg 3
Viesiduall = —Kg =1320m
1008.9 3

4.4.2.2. Diametro del tanque

D= 3|4 % Vresiduall
' 2%
3|4 % 1.320m3
D= |—=0944m
2%

4.4.2.3. Altura del tanque
Se relaciona altura/diametro del tanque en 1.6:
hy = 0.944m * 1.6 = 1.511m

4.4.2.4. Volumen del recipiente

Se estandariza las dimensiones para el calculo del volumen del tanque:

Ve="iDZsh
= — %k *
T4

s
Vr = 7" (1.2m)? * 2m = 2.26m3
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4.4.2.5. Capacidad de ocupacion del tanque

Vresiduall
%V = #tanque <100
T
1.320m3
_ 1 _
%V = W * 100 = 58.40%

4.4.3.  Tanques mezcladores de reactivos para hidrolisis acida y alcalina

4.4.3.1. Tanque mezclador para &cido sulfarico al 0.4%

4.4.3.2. Volumen requerido

Por cada ciclo se necesita de 1400Kg de una solucion de &cido sulfurico al 0.4%

V2504 0.4% = —Kag - 1.39m

314 %V, 0
D= ’ H2504 0.4%
2%
3|4 % 1.39m3
D= |—=0.96m
2%

Se relaciona altura/diametro del tanque en 1.6:
h; =096m * 1.6 = 1.54m

4.4.3.3. Diametro del tanque

4.4.3.4. Altura del tanque

4.4.3.5. Volumen del recipiente

Se estandariza las dimensiones para el célculo del volumen del tanque:

Ve="iDZsh
= — %k *
T4

s
Vr = 7" (1.2m)? * 2m = 2.26m3
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4.4.3.6. Capacidad de ocupacion del tanque

VH2504 0.4%

oy — _anque oo
T
1.39m?
%V = =iz 100 = 61.50%

4.4.3.7. Agitacion y potencia del motor

Tabla 40-4: Parametros del agitador del mezclador para acido sulfarico.

Factor Ecuacion
Diametro del agitador

1
Da=§*2=0.67m

1
Ancho de los bafles J= = 2 = 0.17m

. . . 1
Distancia del agitador al fondo del tanque E= = 5 = 0.67m

Al | 1
tura de las aspas W= §* 0.67m = 0.134m

i 1
Longitud de las aspas L= 7 067 = 017m

Elaborado: Briones, Javier 2021

4.4.3.8. Numero de Reynolds y nimero de potencia

El agitador tiene un rango de velocidad de 50 a 500 rpm, por la consistencia de la mezcla se optd
la velocidad de agitacion de 150 rpm.

n = 150rpm = 2.5 rps

p * 1 Dy2 1001K—g3 * 2.5rps * (0.67m)?
R, = = m 7 = 42073.86
H 0.0267 —9
mxxS

De acuerdo con (Harriot, Smith y McCabe 2007) cuando Re>10* entonces Np =KT, por lo tanto
para un agitador tipo turbina de seis aspas Np =5.75.
La potencia del motor:

K
N+ DS *ndxp _ 5.75 * (0.67m)% * (2.5rps)3 « 1001m—€ _ 1y38.90W
= = i = _

SZ
P = 1.23KW = 1.65 hp

P

g 9,8
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4.4.4. Tanque mezclador para hidréxido de sodio al 20%

4.4.4.1. Volumen requerido

Por cada ciclo se necesita de 1350Kg de una solucion de hidroxido de sodio al 20%

1350 Kg ,
VNaOH 20% — —K =1.107m

1219.1 =4
m

314 %V, 0,
D= ’ NaOH 20%
2%
3|4 % 1.107m3
D= |—=0.88m
2T

4.4.4.2. Diametro del tanque

4.4.4.3. Altura del tanque

Se relaciona altura/diametro del tanque en 1.6:
h; =0.88m * 1.6 = 1.42m

4.4.4.4. Volumen del recipiente

Se estandariza las dimensiones para el calculo del volumen del tanque:

Vo= sD2xh
= — E3
T4

s
Vr = 7" (1.2m)? * 2m = 1.26m3
4.4.4.5. Capacidad de ocupacion del tanque

VNaOH 20%

#
oy = —TLanque g
Vr
1.107m?
%Y = — i+ 100 = 48.98%

86



4.4.4.6. Agitacion y potencia del motor

Tabla 41-4: Parametros del agitador del mezclador de hidréxido de sodio.

Factor Ecuacién

Dié | agi 1
idametro del agitador D, = = 2 = 0.67m

1
Ancho de los bafles J= = £2 = 017m

i i i 1
Distancia del agitador al fondo del tanque E= = 9 = 0.67m

1
Altura de las aspas W = = 0.67m = 0.134m

i 1
Longitud de las aspas L= 7 0.67 = 017m

Elaborado: Briones, Javier 2021

4.4.4.7. Numero de Reynolds y nimero de potencia

El agitador tiene un rango de velocidad de 50 a 500 rpm, por la consistencia de la mezcla se optd

la velocidad de agitacion de 150 rpm.

n = 150rpm = 2.5 rps

pxn*D,2 1219.1 K—‘Z * 2.5rps * (0.67m)?
= — = 1 = 139.60
e Kg .
K 0.05134

m#s
Cuando Re>10% entonces Np =KT, por lo tanto para un agitador tipo turbina de seis aspas Np
=5.0

La potencia del motor:

K
NpxDSendxp 5% (0.67m)% x (257ps)* » 1219.1m—~‘§ B
P= = — = 1312.13W
g 98%;

P =131KW = 1.76 hp
4.45. Tanque mezclador para hipoclorito de sodio al 5%
4.4,5.1. Volumen requerido

Por cada ciclo se necesita de 700Kg de una solucion de hipoclorito de sodio al 5%

700 Kg X
VNacio s% = — Ka_ 0.63m

1100 =J
m
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4.4.5.2. Diametro del tanque

314 %V, 0
D= ’ Naclo 5%
2%
314 % 0.63m3
D= |—=0.73m
2%

Se relaciona altura/diametro del tanque en 1.6:
h; =0.73m* 1.6 = 1.17m

4.45.3. Altura del tanque

4.4.5.4. Volumen del recipiente

Se estandariza las dimensiones para el célculo del volumen del tanque:

Ve="iDZsh
= — E3
T4

s
Vr = = (1.2m)? * 2m = 1.26m3

4.4,5.5. Capacidad de ocupacion del tanque

VNacio s%
%V = Htanque « 100
T
0.63m3
%V = m* 100 = 27.87%

4.4.5.6. Agitacion y potencia del motor

Tabla 42-4: Parametros del agitador del mezclador de hipoclorito de sodio.

Factor Ecuacién

Diametro del agitad 1
iametro del agitador Da=§*2=0.67m

1
Ancho de los bafles J= = 2= 017m

i i i 1
Distancia del agitador al fondo del tanque E= = 9 = 0.67m

1
Altura de las aspas W = = 0.67m = 0.134m

i 1
Longitud de las aspas L= 7 0.67 = 017m

Elaborado: Briones, Javier 2021
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4.4.5.7. Numero de Reynolds y nimero de potencia

El agitador tiene un rango de velocidad de 50 a 500 rpm, por la consistencia de la mezcla se opt6
la velocidad de agitacion de 150 rpm.

n = 150rpm = 2.5 rps

Kg
_pxnx D> _ 1100 -5 * 2.5rps * (0.63m)? _ 15050

e
u 0.0038ﬁ
m*S

Cuando Re>102 entonces Np =KT, por lo tanto para un agitador tipo turbina de seis aspas Np
=5.0

La potencia del motor:

Np*DSS«n3xp 5% (0.63m)% * (2.57ps)3 « 1100K—<Z
P= = — = 1514.15W
9 9,83
P =131KW = 1.76 hp
4.5, Descripcion del proceso industrial

La tecnologia para producir celulosa microcristalina a partir del Pennisetum Purpureum consta
de los siguientes procesos: Inspeccion, seleccién, lavado, troceado, secado, molido, tamizado de
la materia prima (pasto elefante), extraccion de extraibles, secado, hidrolisis acida, filtrado,
lavado, secado, hidrolisis alcalina, filtrado, lavado, blanqueo, lavado de la pulpa de celulosa,
secado, molido y tamizado de la celulosa microcristalina. El proceso empieza en la plantacion del
pasto elefante, porque los tallos del pasto elefante deben de ser de buena calidad y su contenido
de fibra vegetal debe poseer una madurez (60 — 70 dias), la obtencion de celulosa microcristalina
se produce a los dos dias de corte el pasto, para que el contenido de humedad sea menor y

amenorar el proceso de secado.

De acuerdo al proceso industrial desarrollado, este empieza en la mesa de seleccion y lavado (A)
donde se seleccionara y limpiara los tallos de cualquier residuo vegetal, para posteriormente
lavarlo, los tallos lavados pasan a la picadora industrial (B) para ser troceados, en la secadora
industrial (C) se reduce la humedad, el material seco se muele en el molido industrial (D) hasta
volverlo polvo y este es tamizado en la tamizadora industrial (E). Posterior al proceso de tamizado
el material es introducido en el tanque industrial (F) donde se pone en contacto con agua a 80°C
por una hora, el liquido extraera almidones, taninos y demas sustancias organicas, la pasta pasara

al secador industrial (C1) por un tiempo de 2 horas a 100°C.

Para inicial el proceso de hidrolisis en el mezclador (G) se prepara una solucién de acido sulfurico

89



al 0.4%, la cual se bombea (J) al reactor de hidrolisis acida (H) y se mezcla con el material seco,
se mantiene por una hora a 60°C, posteriormente se filtra, el liquido residual es enviado al tanque
de almacenamiento (1), y se lava hasta un pH neutro (7), la pasta es llevada al secador industrial
(C2) por 2 horas a 100°C.

El proceso de hidrolisis alcalina requiere de una solucion de hidroxido de sodio al 20%, la cual
se prepara en el mezclador (G1) y bombeada (J1) al reactor (H1), la pasta seca del proceso anterior
también es colocada en el reactor, el tiempo de reaccidn es de 2 horas a 60°C, posterior es filtrado
el material y el liquido residual enviado al tanque (11), la pasta de celulosa es lavada hasta un pH
de 7 y llevado a secar (C3) por 2 horas a 100°C. EIl blangueo de la pasta de celulosa se realiza a
temperatura ambiente en 300 minutos (K), este se realiza en una solucidn al 5% de hipoclorito de
sodio la cual es preparada en el equipo (G2), luego que la pasta se haya blanqueado pasa al secador
(C4) por un tiempo de 3 horas a 80°C, luego es molida(D1) y tamizada (E1) obteniendo un polvo
semiblanco caracteristica de la celulosa microcristalina, el proceso industrial se muestra en el

gréfico 5 — 4.
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Gréfico 7-4: Proceso industrial de obtencion de celulosa microcristalina a partir del Pennisetum

Purpureum.

Elaborado: Briones, Javier 2021

90




4.6. Comprobacion de hipotesis

4.6.1. Hipotesis 1

HO = No se puede caracterizar la materia prima (Pennisetum Purpureum) mediante métodos
fisico-quimicos segun normativas.

Hi = Se puede caracterizar la materia prima (Pennisetum Purpureum) mediante métodos fisico-
guimicos seglin normativas.

Se rechaza HO, y se acepta la hipotesis alternativa debido a que la materia prima utilizada para
obtencion de celulosa microcristalina es apta, los analisis fisico-quimicos que se realizaron de
acuerdo a las normas ANSI (American Society for Testing and Materials) y TAPPI (Technical
Association for the Pulp and Paper Industries) determinaron las caracteristicas de la materia
prima, los resultados se encuentran en la tabla 1 — 4 y al compararlos con investigaciones de
(Segura, et al 2008; van Cleef et al. 2012; Cazco Barba 2017) se concluye que estan dentro de los margenes

del tipo de material vegetal.

4.6.2. Hipotesis 2

HO = No influye en el rendimiento de obtencién de celulosa microcristalina la modificacion de
variables y parametros de operacion a nivel de laboratorio.

Hi = Si influye en el rendimiento de obtencion de celulosa microcristalina la modificacion de
variables y parametros de operacién a nivel de laboratorio.

Se rechaza HO, y se afirma que influye la modificacion de variables y parametros de operacion
en el rendimiento de obtencion de celulosa microcristalina como se observa en las tablas, donde
se muestran las medias de los resultados del peso final seco del producto obtenido y su
rendimiento segun el tipo de tratamiento realizado. Ademas, se afirma que al realizar la prueba
de comparacion multiple de TUKEY con un nivel de confianza del 95 %, la variable y los
pardmetros que permiten obtener un mayor rendimiento del producto son los que se muestran en
latabla 4 — 4.

4.6.3. Hipotesis 3

HO = No se puede realizar calculos ingenieriles para escalar el proceso de obtencion de celulosa
microcristalina a partir de los datos obtenidos del laboratorio.
Hi = Se puede realizar célculos ingenieriles para escalar el proceso de obtencion de celulosa

microcristalina a partir de los datos obtenidos del laboratorio.
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Se rechaza HO, y se acepta la hipétesis alternativa ya que los parametros y variables obtenidos de
laboratorio, fueron bases para el desarrollo de los calculos ingenieriles del escalado del proceso,
el disefio del proceso industrial se proyect6 para trabajar con 500 kg/dia de materia prima, los
datos de balance y disefios de equipos se observan en los numerales 4.2 — 4.3 y el esquema

tecnoldgico se encuentra en el anexo.

4.6.4. Hipotesis 4

HO = No se puede caracterizar la celulosa microcristalina obtenida mediante métodos fisico-
guimicos seguin normativas para validar el disefio.

Hi = Se puede caracterizar la celulosa microcristalina obtenida mediante métodos fisico-quimicos
segun normativas para validar el disefio.

Se rechaza HO, y se acepta la hipétesis alternativa debido a que los andlisis fisico-quimicos que
se realizaron de acuerdo a las normas INEN (Instituto Ecuatoriano de Normalizacién) y en
conjunto con las ANSI (American Society for Testing and Materials) y TAPPI (Technical
Association for the Pulp and Paper Industries) determinaron las caracteristicas del producto final
obtenido, los resultados se encuentran en las tablas 11, 12, 13 — 4 vy al compararlos con las
especificaciones establecidas por el Reglamento (CE) n°1333/2008 del Parlamento Europeo y del
Consejo, de 16 de diciembre de 2008, sobre aditivos alimentarios, con respecto a la celulosa
microcristalina obtenida a partir del Pennisetum Purpureum cumple con pardmetros de pH,
humedad y solubilidad, lo contrario para los parametros de pureza y % de cenizas para poder ser
grado alimenticio o farmacéutico y se deja abierto a la posibilidad de estudio en campos

industriales diferentes a los ya mencionados.

4.7. Discusidn de resultados

En la presente investigacién se evalu6 al Pennisetum Purpureum (pasto elefante) como materia
prima para la obtencién de celulosa microcristalina, aplicando métodos de hidrolisis bajo
diferentes tratamientos tomando el de mayor eficacia para el disefio de un proceso industrial para

su produccion a pequefia escala.

El tipo de investigacion aplicado fue exploratorio-descriptivo, ya que, mediante referencias
bibliogréficas sobre los métodos de hidrolisis en fibras vegetales, se establecié una formulacion
para la extraccion de celulosa microcristalina a nivel de laboratorio, que posteriormente utilizando
fundamentos de operaciones unitarias y calculos ingenieriles se disefié un escalado industrial del

proceso.
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La investigacion partié con la caracterizacion de la materia prima donde se tomd parametros
establecidos por las normas del Technical Association of Pulp and Paper Industry (TAPPI), para
conocer las caracteristicas fisico-quimicas de la materia vegetal: humedad 79.2%, ceniza 13.30%,
hemicelulosa 29.75%, lignina 9.53%, celulosa 37.26% Yy sustancias extraibles 20.61% en
porcentaje de peso, los resultados fueron comparados con investigacion de (Segura, Echeverri y
Mejia 2008; van Cleef et al. 2012; Cazco Barba 2017) estos se encuentran dentro de los margenes
del tipo de material vegetal, por el contenido de material lignocelul6sico y aspectos biol6gicos de
la especie, como la rapida madurez que alcanza la fibra vegetal en tiempo es considerado como

una fuente para la extraccion de pulpa de celulosa.

Se aplicd un disefio multifactorial de dos factores para el desarrollo del modelo experimental, el
modelo estadistico contd con un ndmero de 3 repeticiones, 6 tratamientos y el nivel de
significancia del 5%, para las pruebas de laboratorio. Se estableci6 aplicar &cido sulfarico al 0.4%
a todos los tratamientos, la hidrolisis acida se realizé en un tiempo de 60min a 60°C, mientras que
para la hidrolisis alcalina se trabajé con concentraciones de 10%, 20% y 30% de solucion de
hidroxido de sodio por un tiempo de 120 min a 60°C, para el blanqueo también se varié las
concentraciones de hipoclorito de sodio 2% y 5% a temperatura ambiente por 300 min, tomando

como variable de respuesta el rendimiento y pureza de celulosa.

Mediante un anélisis estadistico y comparaciones segin Tukey para las variables de respuesta.
Para determinar estadisticamente la diferencia de los rendimientos se aplica la prueba de Tukey,
los resultados muestran las diferencias de las medias para cada tratamiento con su intervalo
respectivo y los valores para cada contraste con respecto al porcentaje de rendimiento obtenido,
tomando en consideracion los tratamientos con mayor rendimiento se contempla el T2 (37.95%)
y T5 (37.57%), los cuales presentan un nivel de significancia menor al p-value, siendo sus medias

promedio estadisticamente similares.

Los tratamientos presentan una pureza de celulosa superior al 50%, siendo el tratamiento 2 el de
mayor con un 74.74 %, el analisis de varianza reporta diferencias estadisticas significativas
(P<0.05**) y que las medias de las repeticiones para cada tratamiento son diferentes, la prueba
de comparaciones multiples con respecto a los tratamientos T5 — T2, muestra diferencias

significativas en sus valores de pureza, siendo el T2 més significativo por poseer mayor pureza.

Las propiedades fisico-quimicas del producto se determinaron de acuerdo a las normas INEN

(Instituto Ecuatoriano de Normalizacion) y en combinacion con las normas ANSI (American

Society for Testing and Materials) y TAPPI (Technical Association for the Pulp and Paper

Industries), las caracteristicas son: ceniza 1.8%, pureza de celulosa 74.74%, humedad 4.3%, pH
93



6.8, el tamafio de particula es de aproximadamente 0.1050 mm al pasar mas del 50% por una
malla de 140, insolubilidad en CHs:COOH 20%, NaClO 5%, H2S04 15%, HCI 10%, etanol 98%

y agua.

La comparacion se llevé a cabo bajo las especificaciones establecidas por el Reglamento (CE)
n°1333/2008 del Parlamento Europeo y del Consejo, de 16 de diciembre de 2008, sobre aditivos
alimentarios, con respecto a la celulosa microcristalina, esta cumple con pardmetros de pH,
humedad y solubilidad, lo contrario para los parametros de pureza y % de cenizas para poder ser
grado alimenticio o farmacéutico segun las caracteristicas estipuladas por (Comision del
Parlamento Europeo 2012). Dado producto se deja abierto a la posibilidad de estudio en campos

industriales diferentes a los ya mencionados.

El disefio del proceso se realizé en funcion de 500 kg/dia, de tipo continud, obteniendo 21.64
kg/dia de celulosa microcristalina, para ello se identific las variables y parametros de laboratorio
para el escalado y célculos ingenieriles de los equipos, se definid las etapas del proceso:
Inspeccion, seleccion, lavado, troceado, secado, molido, tamizado de la materia prima (pasto
elefante), extraccion de extraibles, secado, hidrolisis acida, filtrado, lavado, secado, hidrolisis
alcalina, filtrado, lavado, blanqueo, lavado de la pulpa de celulosa, secado, molido y tamizado de

la celulosa microcristalina, a partir de estas se grafico el esquema tecnoldgico que tendra el disefio.
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CONCLUSIONES

La caracterizacion del pasto elefante (Pennisetum Purpureum) se realiz6 mediante métodos
fisicos-quimicos de acuerdo a las normas del Technical Association of Pulp and Paper Industry
(TAPPI), con resultados de: humedad 79.2%, ceniza 13.30%, hemicelulosa 29.75%, lignina
9.53%, celulosa 37.26% y sustancias extraibles 20.61% en porcentaje de peso, estos se encuentran
dentro de los mérgenes del tipo de material vegetal, por el contenido de material lignocelulésico
y aspectos bioldgicos de la especie, como la rapida madurez que alcanza la fibra vegetal en

tiempo, es considerado como una fuente para la extraccion de pulpa de celulosa.

Las variables y pardmetros identificados en la obtencion de la celulosa microcristalina en el
laboratorio que permitieron un rendimiento del 37.95%, fueron la utilizacién de hidroxido de
sodio al 20%, temperatura de 60°C, tiempo 120 minutos en la hidrolisis alcalina y en el blanqueo
de la pulpa, hipoclorito de sodio al 5%, temperatura 25°C por 300 minutos, parametros

controlados para evitar irregularidades en el proceso y producto final.

Los célculos de ingenieria para el disefio de cada uno de los equipos que intervienen en el proceso,
se realizd con los datos obtenidos de la parte experimental en base a una capacidad de ingreso de
materia prima de 500kg/dia que permite obtener 21.64 kg de producto final, los equipos que se
incluyen son mesa de seleccidn y lavado, picadora, molinos industriales, tamizadores industriales,
estufas de secado, tanques de almacenamiento, tanques mezcladores de liquidos, reactores, tanque

de blanqueo y tanques de calentamiento, contemplados en la linea del proceso anexo.

La validacion del proceso disefiado mediante pruebas fisico-quimicas del producto obtenido se
realizd bajo métodos de las normas INEN (Instituto Ecuatoriano de Normalizacién), ANSI
(American Society for Testing and Materials) y TAPPI (Technical Association for the Pulp and
Paper Industries), la celulosa microcristalina obtenida presenta las siguientes caracteristicas:
ceniza 1.8%, pureza de celulosa 74.74%, humedad 4.3%, pH 6.8, el tamafio de particula es de
aproximadamente 0.1050 mm al pasar més del 50% por una malla de 140, insolubilidad en
CHsCOOH 20%, NaCIlO 5%, H2S04 15%, HCI 10%, etanol 98% y agua. La pureza obtenida no
es la adecuada para ser utiliza como aditivo alimenticio, pero se abre la posibilidad de estudio

para su utilizacion en otro tipo de industria.
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RECOMENDACIONES

Realizar un estudio econdmico sobre la alternativa de utilizar el pasto elefante (Pennisetum

Purpureum) para obtener celulosa microcristalina, que analicen la vialidad de la investigacion.
Investigar diversos tipos de métodos para obtener celulosa micro cristalina a partir del pasto
elefante, con la finalidad de mejorar sus caracteristicas y rendimiento del proceso para futuras

investigaciones.

Realizar estudios sobre las areas y aplicaciones donde se podria utilizar el material obtenido con
pureza del 74.74%.
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GLOSARIO

BIOMASA LIGNOCELULOSICA: Material organico compuesto principalmente por celulosa,

hemicelulosa y lignina, presente en los tejidos vegetales como el Pennisetum purpureum.

CARACTERIZACION: Analisis y descripcion de las propiedades fisicas y quimicas de la celulosa

microcristalina obtenida, como tamafio de particula, morfologia y pureza.

CELULOSA: Polisacarido que forma la estructura principal de las paredes celulares de las plantas,

compuesto por cadenas lineales de glucosa.

CRISTALINIDAD: Grado de ordenamiento y estructura cristalina presente en la celulosa

microcristalina.

ESTABILIDAD TERMICA: Capacidad de la celulosa microcristalina para resistir altas

temperaturas sin descomponerse o degradarse.

HIDROLISIS ACIDA: Método de descomposicion de la celulosa mediante la aplicacion de un

acido, que rompe los enlaces quimicos y produce aztcares mas simples.
HIDROLISIS BASICA: Método de descomposicion de la celulosa mediante la aplicacion de una
base, como hidrdxido de sodio (NaOH), que también descompone los enlaces quimicos y

produce azlcares mas simples.

MICROCRISTALINA: Caracteristica de tener cristales de tamafio reducido, en este caso, aplicado

a la celulosa obtenida.

MODIFICACION QUIMICA: Proceso en el que se introducen cambios quimicos controlados en

la celulosa microcristalina para mejorar sus propiedades o facilitar su procesamiento.

PENNISETUM PURPUREUM: Especie de pasto también conocida como "pasto elefante” o "pasto

de Guinea" utilizado como fuente de celulosa en este proceso.

PULPA DE CELULOSA: Material fibroso obtenido después de descomponer la biomasa



lignocelulésica, rico en celulosa.
RENDIMIENTO: Cantidad de celulosa microcristalina obtenida en relaciéon con la cantidad de

Pennisetum purpureum utilizado en el proceso.

SOSTENIBILIDAD: Enfoque que considera la obtencion de la celulosa microcristalina de forma
ambientalmente amigable, utilizando recursos renovables y minimizando el impacto
ambiental.

SUSPENSIONES ACUOSAS: Mezcla de particulas de celulosa microcristalina en agua, utilizada

en diversas aplicaciones.
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ANEXOS

ANEXO A: Resultados de los residuales del analisis de la varianza del anélisis de los datos pureza y

rendimiento de celulosa microcristalina en RStudio.

Resultados de los residuales del andlisis de la varianza del anélisis de los datos pureza de celulosa enRStudio.

> Summary(Pureza) Tratamientos Pureza (%)
Length:18 Min. :42.15 Class :character 1st Qu.:52.95 Mode
:character Median :67.73

Mean :62.673rd Qu.:70.65Max. :75.63
> aov( Pureza (%) ~Tratamientos)Call:

aov(formula = “Pureza (%) ~ Tratamientos)

Terms:

Tratamientos Residuals
Sum of Squares 2127.5646 45.4131
Deg. of Freedom 5 12

Residual standard error: 1.945361 Estimated effects may be unbalanced

Resultados de los residuales del analisis de la varianza del analisis de los datos de rendimiento decelulosa microcristalina obtenida en RStudio.

> Summary(Rendimiento)

Tratamientos Rendimiento (%)

Length:18 Min. :20.60

Class :character 1st Qu.:29.96 Mode :character Median
:34.85

Mean :32.85 3rd Qu.:36.83Max. :39.46
> aov("Rendimiento (%) ~Tratamientos)Call:

aov(formula = "Rendimiento (%)" ~ Tratamientos)

Terms:

Tratamientos Residuals
Sum of Squares 514.0296 36.8942
Deg. of Freedom 5 12

Residual standard error:1.75343 Estimated effects may be unbalanced



ANEXO B: Ensayo de laboratorio

tum Purpureum.
Fuente: Briones, Javier 2021

Secado del Pennisetum Purpureum.
Fuente: Briones, Javier 2021

Pennisetum Purpureum seco molido.
Fuente: Briones, Javier 2021



Extraccion de extraibles del Pennisetum Purpureum.
Fuente: Briones, Javier 2021

Secado del Pennisetum Purpureum luego de la extraccion de extraibles.
Fuente: Briones, Javier 2021

_____ : Rt € R .
Hidrolisis acida del Pennisetum Purpureum
Fuente: Briones, Javier 2021



Hidrolisis alcalina de la pulpa de celulosa.
Fuente: Briones, Javier 2021

Blanqueo de la pulpa de celulosa.
Fuente: Briones, Javier 2021

Celulosa microcristalina seca

molida
Fuente: Briones, Javier 2021



ANEXO C: Plano Integral de la Planta de Produccion de celulosa microcristalina.
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ANEXO D: Esquema tecnoldgico de la Produccion de celulosa microcristalina.
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