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RESUMEN

Con el objetivo de evaluar los residuos de la cascara de Theobroma cacao L de la finca “Rancho
Margarita” como fuente de obtencion de celulosa mediante el método de hidrolisis, se realiz6 una
investigacion de tipo experimental, bajo condiciones controladas en laboratorio. Se evaluaron dos
factores asociados al método de extraccion de celulosa (concentracion de NaOH y NaClO), bajo
diferentes temperatura y tiempo de hidrolisis, de acuerdo a sus combinaciones se obtuvieron 9
tratamientos con 3 repeticiones, las variables independientes fueron las concentraciones de NaOH
y NaClO; y las variables dependientes el rendimiento y pureza de la celulosa. Para el anlisis
estadistico de los datos se aplicé las pruebas ANOVA y Tukey. Los resultados indican que la
materia prima (Theobroma cacao) en comparacion con otros residuos agroindustriales, puede
convertirse en una fuente adecuada para la obtencidn de derivados de celulosa. En el tratamiento
7 (hidrolisis acida H.SO4 al 0,4% por 60min a 60°C, hidrolisis alcalina al 5% NaOH por 120 min
a 60°C y el blanqueamiento con NaClO 5% por 300 min a 25°C) se lograron los parametros
extractivos més eficientes a nivel de laboratorio, los cuales permiten un mayor rendimiento en la
obtencion de celulosa, un incremento del pH durante el proceso de extraccion alcalina y un
aumento de extraccion del contenido de lignina, lograndose mayor pureza de celulosa. Se
recomienda la evaluacion de otra sustancia como el 4cido clorhidrico para el pre tratamiento
acido, en el proceso de extraccidn que incremente el rendimiento y pureza del producto final, asi
como también evaluar el uso de otras sustancias alcalinas para el proceso de extraccidn para lograr

un incrementar el rendimiento de extraccion de celulosa.

Palabras  clave: <BIOTECNOLOGIA>, <CONTAMINACION  AMBIENTAL>,
<CELULOSA>, <CACAO>, <LIGNINA>, <HIDROLISIS ALCALINA>.

0171-DBRA-UPT-2023
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ABSTRACT

With the purpose of evaluating the residues of Theobroma cacao L shell from the "Rancho
Margarita" farm as a source for obtaining cellulose through the hydrolysis method carried out an
experimental research under controlled laboratory conditions. It evaluated two factors associated
with the cellulose extraction method (NaOH and NaClO concentration) under different
temperatures and hydrolysis times. According to their combinations obtained 9 treatments with 3
replications; taking into account the independent variables were the NaOH and NaClO
concentrations and the dependent variables were the yield and purity of cellulose. For the
statistical analysis of the data, the ANOVA and Tukey tests were applied whose results indicate
that the raw material (Theobroma cacao), in comparison with other agro-industrial wastes could
become a suitable source for obtaining cellulose derivatives. In the treatment 7 (acid hydrolysis
H2S04 at 0.4% for 60min at 60°C, alkaline hydrolysis at 5% NaOH for 120 min at 60°C, and
bleaching with NaCIO 5% for 300 min at 25°C) being the most efficient extractive parameters
achieved at laboratory level which allow a higher yield in obtaining cellulose, besides an increase
in pH during the alkaline extraction process, and an increase in the extraction of lignin content
achieving higher cellulose purity. It is recommended the evaluation of another substance such as:
hydrochloric acid for acid pretreatment in the extraction process in order to increase the yield and
purity about a final product, as well as to evaluate the use of other alkaline substances for the

extraction process to achieve an increase in cellulose extraction yield.

Keywords: BIOTECHNOLOGY, ENVIRONMENTAL POLLUTION, CELLULOSE,
COCOA, LIGNIN, ALKALINE HYDROLYSIS.

By: Madricig’Martinez P
0602902504
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INTRODUCCION

El cacao es uno de los cultivos mas importantes de las regiones tropicales, su importancia obedece
a su alto valor como producto alimenticio, este es un cultivo que se adapta muy bien a condiciones
de alta precipitacién y temperatura, siendo los principales productores de la regién Brasil,
Colombia, Ecuador y Venezuela, donde ademas presenta la ventaja de poseer una alta calidad,
por lo que el cacao de estos paises es altamente demandado por la agroindustria de chocolates a
nivel mundial (Cruz & Cafias, 2018, p. 18).

Segun datos de la Organizacion Internacional del Cacao, Ecuador es el primer productor de cacao
fino de aroma a nivel mundial, pues satisface el 60% de la demanda internacional de este
producto. En 2015, Ecuador cultivé 264 mil toneladas métricas de cacao y logré ventas por 800
millones de ddlares (Washington et al., 2016, p. 43). En Morona Santiago existe un total de 874
hectéreas de café que han sido implementadas y 925 hectéreas de cacao se encuentran establecidas
en varios cantones de esta provincia amazoénica (Ministerio de Agricultura, Ganaderia, 2016).

Por otro lado, este cultivo requiere al igual que el café un procesamiento posterior a la cosecha
gue implica el secado, lavado y molienda para la obtencion de los productos que seran usados
posteriormente en la agroindustria (Albarracin, D. F., Laiton Daza, L. J., Caballero Yéfiez, D. F., Blanco Tirado
T. S., Acevedo Argiiello, C., & Cervantes Diaz, 2020, p. 84), este procesamiento puede ser artesanal o
altamente tecnificado, pero en ambos casos se van a generar residuos, liquidos y sélidos que son
potencialmente contaminante de suelos y aguas (Zavala et al., 2021, p. 144).

Los rubros agricolas como el cacao presentan la problematica de producir una gran cantidad de
residuos en tal sentido autores como (Botero et al., 2016, p. 622) sefialan que en la cadena productiva
del cacao, el 70% es representado por los residuos sélidos y liquidos, entre los cuales se encuentra
el mucilago, mazorca, lixiviados de la fermentacion e impurezas, el problema de estos residuos
es que de acuerdo a (Campos-Vega et al., 2018, p. 172) cuando los mismos son vertidos al suelo sin
ningun control cambian las propiedades quimicas del suelo, pudiendo contribuir a la salinizacion
o acidificacion del mismos, y desde el punto de vista fitopatoldgico ser una fuente de
diseminacion de enfermedades.

Torres Cabezas Maria Angélica (2019, p. 12) sefiala que en la cascara de cacao se pueden obtener
valores de lignina de 14,67%, de alli su alta resistencia estructural; adicionalmente se encontro
que cuenta con un 33,45% de celulosa y 9,98%. de hemicelulosa, convirtiéndolo en biomasa
lignocelulésica, lo que lo hace muy (til para la generacidn de energia, por su bajo costo y su alto
suministro.

Es importante sefialar que no todos estos materiales representan una solucién a la problematica,

puesto que, debido a su estructura quimica, en algunos de ellos no es posible un proceso de



extraccion o degradacién optimo, dado que es dicha estructura la que define la degradabilidad de
un material, como sucede en la cascara del cacao gue contiene un alto contenido de lignina que
dificulta la extraccion de la celulosa (Herrera-Rengifo et al., 2020: p.31).

Uno de los usos mas comunes es el empleo para la elaboracion de abonos organicos (Vargas Martinez
etal., 2021, p. 48), sin embargo, se ha reportado que, a partir de la cascara del cacao, con un adecuado
procesamiento quimico, se puede obtener celulosa (Sabalza y Morales, 2013), cuya importancia es
trascendental en otras industrias como la papelera, entonces el objetivo de esta investigacion es
evaluar la factibilidad de extraer celulosa a partir de los residuos de la cascara de cacao.

El alcance de esta investigacion seré la de generar un protocolo basado en un método de hidrolisis
el cual permitira el tratamiento y manejo de residuos de cacao, generando una alternativa de
reciclaje de los mismos, reduciendo los problemas de contaminacién, cumpliendo con la
legislacion ambiental y generando recursos extras, lo cual sera replicable a otras unidades de
produccion en las diferentes provincias del Ecuador.



CAPITULO |

1. PROBLEMA DE INVESTIGACION

1.1 Planteamiento del problema

A nivel mundial se pierden alrededor de 13 millones de hectareas anualmente por la tala de arboles
para extraer la celulosa la cual es la materia prima principal para la elaboracion de papel el cual
es un producto que debido a la importancia que posee tiene gran demanda en el mercado (Gémez
etal., 2012, p.73).

La utilizacion de la cascaréa de cacao como materia prima es una alternativa en la elaboracién de
papel, en el Ecuador la céscara de cacao es considerada un residuo agricola el cual no tiene ningn
valor comercial, por esta razon es desechada. Dicha cascara representa hasta el 74-86% del peso
de la mazorca y es considerada un material de dificil degradacion debido a su alto contenido de
lignina, este componente contiene enlaces muy fuertes que al someterse a un proceso de
biodegradacién natural no ceden a una facil despolimerizacion.

En la actualidad se busca conseguir alternativas de materias primas que ayuden a detener el
impacto ambiental que produce la sobreexplotacion de este recurso, por esta razon se ha puesto a
consideracion a las biofibras de subproductos agricolas como una fuente potencial para utilizarse
en la obtencion de celulosa que podria ayudaria a la fabricacién de papel.

En este contexto, en la elaboracion de chocolate se utilizan las semillas de la mazorca de cacao
dejando como residuos agricolas al mucilago y la cascara que se deposita en las plantaciones,
generando en ocasiones enfermedades y proliferacion de microorganismos en los cultivos. La
cascara se ha utilizado como: alimento de animales, carbdn activado (Ozung et al., 2019, p.26).

Se dice que alrededor del 80% de la fruta del cacao se descarta como biomasa residual, incluidas
las cascaras de las mazorcas de cacao, las cascaras de los granos de cacao a nivel mundial en el
afio 2015-2016 se obtuvieron alrededor de 16 millones de toneladas de biomasa residual del cacao
(Véasquez et al., 2019, p.73).

A pesar de que actualmente la cascara de cacao es un subproducto en la produccion de chocolate,
manteca, licor, etc., sin un valor comercial aun la cantidad de residuos generados es muy alta
constituyendo un problema ambiental por su dificultad para el manejo en las unidades de
produccion. Dado que el problema que se presenta es que hacer con los residuos de cacao de tal
manera de evitar la contaminacion de suelos y agua; obteniendo a su vez un valor agregado al
obtener ingresos por la produccién de celulosa y resolver un problema global que son las
emisiones de CO; por la deforestacion por la produccidn de celulosa a partir de arboles, tomando
en cuenta que existe una alta produccion del fruto en el pais y en la provincia de Morona Santiago,

se ha propuesto realizar el presente trabajo de investigacion para aprovechar de forma integral el
3



Cacao ecuatoriano el problema es conocer si los residuos de la cascara de Theobroma Cacao L
de la finca “Rancho Margarita” pueden ser empleados como fuente de obtencion de celulosa.

Por lo tanto, el trabajo buscara aprovechar de manera eficiente los residuos de la cascara de cacao
y determinar si el proceso de hidrdlisis es adecuado para la obtencién de celulosa. Para lograr este
fin se realizaran experimentos a escala de laboratorio, determinando las condiciones 6ptimas para

un rendimiento eficiente de celulosa en pulpa.

Limitaciones y delimitaciones

Las limitaciones para las mediciones en laboratorio, ademas de la adquisicion de los reactivos por
sus costos, la realizacion de las diferentes repeticiones, involucran tiempo, el cual puede estar
restringido en horario por restricciones de movilidad en el caso de existir aumentos en los casos
de COVID-19 y la suspension de clases por problemas socio econdmicos y dias feriados.

Las muestras de céascara de cacao se obtuvieron en una unidad de produccién ubicada en la
Provincia de Morona Santiago en el canton Morona en la parroquia Macas conocida como la finca
“Rancho Margarita”. La metodologia utilizada sera un disefio multifactorial donde se utilizaron
diferentes concentraciones de NaOH y NaClO con el propdsito de obtener mayor rendimiento y

pureza de celulosa.

1.2 Problema general de investigacion

¢Es posible que los residuos de la cascara de Theobroma Cacao L de la finca “Rancho Margarita”

sean empleados como fuente de obtencidn de celulosa mediante métodos de hidrolisis?

1.3 Problemas especificos de investigacion

¢Cudles son las caracteristicas de la materia prima (Theobroma Cacao) que le confiere cualidades
para la produccion de celulosa a partir de este residuo?

¢Qué variables y parametros extractivos se pueden mejorar para obtener un mayor rendimiento
en la obtencion de celulosa?

¢La celulosa extraida por hidrolisis a partir de residuos de cascara de cacao cumple con las normas
del Instituto Ecuatoriano de Normalizacion (INEN) y del Technical Association of Pulp and Paper
Industry (TAPPI)?

Para responder cada una de estas interrogantes y resolver la problemética planteada, se formuld

el siguiente objetivo general con sus respectivos objetivos especificos.



14 Objetivos

1.4.1. Objetivo general

Evaluar los residuos de la cascara de Theobroma cacao L de la finca “Rancho Margarita” como

fuente de obtencién de celulosa mediante el método de hidrolisis.

1.4.2. Objetivos especificos

° Caracterizar la materia prima (Theobroma cacao) de acuerdo a las normas del Technical
Association of Pulp and Paper Industry (TAPPI).

° Determinar las variables y los parametros extractivos més eficientes a nivel de laboratorio
gue permitan un mayor rendimiento en la obtencion de celulosa.

° Realizar el diagndstico del producto obtenido mediante su caracterizacion de acuerdo a
normas del Instituto Ecuatoriano de Normalizacion (INEN) y del Technical Association of Pulp
and Paper Industry (TAPPI).

15 Justificacion

1.5.1. Justificacion tedrica

La elaboracion de celulosa a partir de biomasa residual como es la cascara de cacao y el uso

de lamadera, ha ido creando discusiones sobre la necesidad de producir celulosa ya que existe
una gran demanda en el ambito industrial lo que trae un avance econdémico, viendo la
necesidad de garantizar un equilibrio ambiental. Con esto, se ha planteado la alternativa de
elaborar celulosa a partir de residuos obtenidos del cacao, la cual no tiene un buen uso final y
gue llegan a considerarse como desechos, lo que permite valorizar el residuo para poder
convertirlo en materia prima para la fabricacién de papel, cartdn, entre otros materiales
derivados del papel que son fabricados a partir de la celulosa.

La biomasa residual en este caso la cascara de cacao en la actualidad no es tomado en cuenta
como materia recuperable por lo que es considerado como desecho.

Por esta razon es conveniente utilizar la cascara del cacao para la produccién de celulosa ya que,
segun estudios, la cascara de este fruto contiene alrededor de 33,45% de celulosa, ademas este
residuo es dificil de degradar por su alto contenido de lignina que es de 14,67%, un componente
que contiene enlaces muy fuertes que al someterse a un proceso de biodegradacion natural no

ceden a una facil despolimerizacion (Torres Cabezas Maria Angélica, 2019, p. 12).



1.5.2.  Justificacion metodologica

La céascara de cacao puede ser apreciada como una fuente potencial de produccion de celulosa, la
cual la mayoria de esta que al presente proviene de la madera. Para este fin y de alguna manera
ayudar a la reduccién de la contaminacion por los quimicos que se utilizan en la actualidad para
lograr adquirir la celulosa, se toma la opcidon por buscar disolventes alternativos que sean
ecoldgicos y de esta manera ayuden a la quimica verde y a la disminucién de la contaminacion
ambiental, por esta razon se quiere lograr obtener un producto a partir de residuos que contribuyan
a la economia de un sector, pero sobre todo generar nuevas fuentes alternas de obtencion de
celulosa.

La eleccion del método de hidrolisis acida se realiz6 porque se ha comprobado que, al utilizarse
la secuencia de hidrolisis acida y alcalina, es posible mejorar esos resultados, debido a que ocurre
una remocién de la hemicelulosa durante la hidro6lisis &cida y la remocion de la lignina en la etapa
posterior ocurre de una manera mas eficiente. Con ese proceso, las fracciones de hemicelulosa,
lignina y otros compuestos pueden ser removidas en valores >95%, estos resultados han sido
exitoso combinando H2SO4 como agente acido e NaOH o NaClO, sin embargo, esta eficiencia no
solo depende estos reactivos sino en las proporciones en que se combinen y de la materia prima
de donde se vaya a extraer la celulosa, pero la metodologia aln no se ajusta de manera 6ptima

para la extraccion efectiva a partir de residuos de cascara de cacao.

1.5.3. Justificacion préactica

Actualmente la cascara de cacao es un subproducto en la produccion de chocolate, manteca,
licor, etc., sin un valor comercial, el cual genera contaminacion. Por lo tanto, el trabajo buscara
aprovechar de manera eficiente los residuos de la cascara de cacao y determinar si el proceso
de hidrolisis es adecuado para la obtencion de celulosa, lo cual permitird la fuente de una

produccion econémica.



CAPITULO II

2. MARCO TEORICO REFERENCIAL

2.1 Bases tedricas
2.1.1. Cacao (Theobroma cacao)

Origen

Aunque se sabe que el cacao es originario de Ameérica, aln no se ha podido identificar su lugar
puntual de precedencia ni su distribucién. Muchos autores indican que el cultivo de cacao es
originario de México y América Central y que cuando los espafioles no lo reportan cultivado en
América del Sur, pero si creciendo en forma natural en muchos bosques a lo largo de los rios

Amazonas y Orinoco Yy sus afluentes (Ramirez, 2015, p. 72).
Descripcién botéanica

El arbol de cacao puede alcanzar hasta 8 m, su sistema radicular es principalmente pivotante, pero
también posee a la vez raices primarias y secundarias que crecen horizontalmente. Las plantas
reproducidas de manera sexual desarrollan un tallo principal de crecimiento vertical que puede
alcanzar 1 a 2 metros de altura a los 18 meses. A partir de ese momento la yema apical detiene su
crecimiento y del mismo nivel, donde emergen de 3 a 5 ramas laterales, este conjunto de ramas

se le llama horqueta (Hernandez, 2012, p. 6).

Las hojas adultas del cacao presentan un color verde, de lamina simple y entera, su forma va desde
lanceoladas a casi ovaladas, poseen una nervadura pinnada y por ambas superficies es glabra. Las

hojas jovenes son muy delicadas por lo que son facilmente dafiadas por insectos o por el viento.

La flor del cacao es hermafrodita, de polinizacion estrictamente entomofila, la flor inicia su
proceso de apertura con el agrietamiento del botdn floral en horas de la tarde y en horas de la

mafiana del dia siguiente ya esté abierta en su totalidad (Hernéndez, 2012, p. 7).

El fruto es conocido botanicamente como una drupa; pero también se le conoce como mazorca.
El tamafio y la forma dependen en gran medida de las caracteristicas genéticas de la planta, el

medio ambiente, asi como el manejo de la plantacion (Hernandez, 2012, p. 7).
Clasificacion taxonémica

La clasificacion taxondémica de la planta se presenta en la siguiente tabla:



Tabla 1-2: Clasificacion Taxondmica del cacao

Reino Plantae

Division Magnoliophyta
Clase Magnoliopsida
Orden Malvales

Familia Malvaceae
Subfamilia Byttnerioideae
Tribu Theobromeae
Género Theobroma

Especie Theobroma cacao L

Fuente: (Mendoza-Lopez et al., 2021, p. 170)

Requerimientos edafocliméticos

Las condiciones climéticas que afectan el éptimo desarrollo del cacao son principalmente la
temperatura y la lluvia; no siendo menos el efecto del viento fuerte, la luz, radiacion solar y la

humedad relativa. Se adapta muy bien desde 0 msnm hasta los 800 msnm.

El mejor desarrollo del cacao se manifiesta en temperaturas promedio anuales de 21°C. Las
temperaturas muy altas o bajas pueden llegar a producir alteraciones fisioldgicas en el arbol. La

temperatura ejerce su efecto en la formacion de las flores.

En cuanto a la precipitacion el cacao es muy sensible a la escasez de agua, asi como su exceso la
precipitacion debe de ser de 1,500 a 2,500 mm al afio. Los suelos deben estar provistos de

practicas que favorezcan la evacuacion del exceso de agua

2.1.2. Cacao en Ecuador

Ecuador segin muestras los datos de diversos entes nacionales e internacionales, es considerado
uno de los mayores productores de cacao a nivel mundial, lo que ha demostrado ser una
oportunidad para que la agenda territorial sea reorganizada con miras a sacar provecho de la

productividad y enfocarse en apoyar a sectores relacionados con el sector cacaotero (Leén-Serrano
et al., 2020, p. 105).
La conjuncion de esfuerzos entre entes publicos y privados en el sector del cacao ha tenido efectos

positivos en el desempefio de la produccién de cacao en los Gltimos afios, llevando al Ecuador a
ocupar el cuarto lugar como productor de cacao a nivel mundial, en base a la produccién de dos
variedades de cacao, la CNN-51 o Don Homero y el Cacao Nacional o Cacao Arriba-Aroma Fino,

contando con certificaciones para su exportacion, y dos asociaciones privadas Anecacao y



Aprocafa que, conjuntamente con los Ministerios y la aduana colaboran en la correcta exportacion
del producto y sus derivados (CFN, 2020, p. 29) donde Ecuador es el mayor proveedor de cacao fino
a nivel mundial al participar con una oferta de 60 a 70 mil toneladas anuales, en el afio 2020 a

pesar de la pandemia se lograron exportar 75 mil toneladas; segin la Asociacion Nacional de
Exportadores de Ecuador (2021).

Segun datos proporcionados por el MAG para el afio 2020, las provincias de la Regién Costa, por
la condicion que presenta el cacao de cultivo tropical, son las que encabezan la produccion en el
Ecuador, donde Guayas abarcé el 31,44% de la produccién nacional de cacao y la Provincia de
Los Rios el 28,49%, siendo las mayores provincias productoras y las que presentan un mayor
rendimiento. En la siguiente tabla se presenta el panorama nacional en relacion a las regiones

productoras para el afio 2019 (Ministerio de Agricultura y Ganaderia, 2021, p. 4).

Tabla 2-2: Cultivo de cacao en Ecuador por region. afio 2020

Provincia Superficie Produccién Rendimiento Porcentaje
Cosechada (ha) (Tm) (Tm/ha) Nacional

Guayas 108.971 109.762 1,01 31,44%
Los Rios 124.457 121.117 0,97 28,49%
Manabi 102.102 63.438 0,62 16,47%
Esmeraldas 63.447 32.561 0,51 8,45
Resto de 128.371 58.330 0,45 15,14%
Provincias

Totales 527.347 385.209 0,73 100%

Fuente: (Ministerio de Agricultura'y Ganaderia, 2021, p. 4)

Los datos de produccidn para la provincia de Morona Santiago para el afio 2020 presentados por
el (Ministerio de Agricultura y Ganaderia, 2021, p. 2) indican una superficie cosechada de 1.563 ha, con
una produccién de 212 toneladas para un rendimiento muy bajo de 0,14 Tm/ha. El incremento en
la produccidn de cacao en el pais conlleva paralelamente un incremento de los residuos generados

desde la etapa de siembra hasta la cosecha.

2.1.3. Residuos del cacao en Ecuador

En la figura 1-2 se puede observar los residuos de cascara de cacao en las principales provincias
y regiones productoras del Ecuador (Sigiencia et al., 2020: p.8), Se observa que la region costa es la

gue mayor aporte hace con el 87 % de los residuos totales aproximadamente.
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Figura 1-2: Residuos de cascara de cacao (t/afio) en las principales provincias y regiones
productoras

Fuente: Sigiencia et al. (2020)

2.1.4. Impacto ambiental de la generacién de residuos

Vargas et al. (2021, p. 149), sefialan es necesario realizar un buen manejo de biomasa y residuos
inertes, producto de los desechos del cultivo tales como restos de cosechas y maleza, la cual en
su mayoria deberia ser utilizada como abonado verde, en la produccién de fertilizantes organicos
y abonado de los terrenos. Por su parte, las excretas son tratadas a través de un pozo séptico, se
debe evitar dejarlas expuestas al aire libre o desecharlas hacia una fuente hidrica, debido a que
puede ocasionar contaminacion de las fuentes de agua, incluso subterraneas. Los residuos inertes

como pléasticos y son reciclados en su mayoria, lo cual es positivo.

2.1.5. Importancia del uso de residuos de cacao

Los granos del cacao son la materia prima con la que se fabrica el chocolate y se obtienen de las
semillas crudas sin la carne del arbol del cacao, los residuos producto de su procesamiento
agroindustrial pueden servir de base para la elaboracién de productos novedosos; entre los que se
encuentra la cascarilla o endocarpio, también el mucilago y mazorca afiade (Avila et al., 2018: p. 98).
El sector agroindustrial ecuatoriano genera varios tipos de residuos que son Utiles dada su
composicién y posibilidad de procesamiento que son susceptibles de darles valor agregado, la
mayoria contienen almidoén o compuesto de lignocelulosas que, al aplicarse transformaciones
fisicas, quimicas o biotecnoldgicas, pueden emplearse como materia prima, material de relleno o

precursor de los bioplasticos (Riera et al., 2018, p. 227).
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Siguencia et al. (2020, p. 6) estimaron que se puede realizar la produccion de bioetanol a partir de
la cascara de cacao, los autores se apoyaron en un modelo cinético simplificado de la hidrolisis
de esta biomasa residual, lo cual pueden abrir un sinnimero de oportunidades, al combinar altos
potenciales de produccién de bioetanol con altos niveles de demanda. A pesar de esto los autores
concluyen que en Ecuador existen muy pocos estudios referentes al aprovechamiento de los
residuos del cacao.

Por otra parte, Lara et al. (2016, p. 113) indican que los residuos provenientes de la agroindustria
cacaotera pueden ser utilizados satisfactoriamente en la remocion de metales pesados presentes
en aguas residuales, dichos metales tienen un gran impacto sobre la vida acuética y la salud
humana, puesto que pueden llegar a causar problemas respiratorios, debilitamiento del sistema
inmune, dafio en los rifiones e higado, hipertension, alteracion del material genético, céancer,

alteraciones neuroldgicas e incluso la muerte.

2.1.6. Cascara de Cacao

La céascara de cacao representa un residuo de biomasa generado en el cultivo de cacao, que
corresponde al 90% del fruto siendo el principal desecho derivado de la cosecha, representando
el 74% del peso del fruto fresco (Calderén, 2020, p. 8). Su composicién es organica y renovable,
compuesta mayormente por agua, celulosa y lignina, y su proceso de biodegradacion tal como
sefiala (Torres, 2016, p. 19) es lento lo que causa efectos en el equilibrio de su ciclo natural, problemas
de indole sanitarios, dispendio de un recurso potencial y causante de proliferacién de insectos
vectores de enfermedades.

La mayoria de los residuos organicos, incluida la cascara de cacao, presentan una serie de
propiedades biolégicas, que segun sefialan (Herrera Rengifo et al., 2020, p. 25), se pueden clasificar de
la siguiente manera: constituyentes solubles en agua, hemicelulosa, celulosa, grasas (se incluyen
aceites y ceras), lignina, lignocelulosa y proteinas.

La cascara, como se ha mencionado, representa alrededor de 90% de la biomasa del fruto fresco
del cacao, y como indica (Castillo et al., 2018, p. 155), de la misma es posible harinas cuya constitucion
poseen un bajo de grasas, alto contenido en fibras y compuestos fenolicos, y el reconocimiento
de los componentes fisioldgicos, quimicos y morfoldgicos en las cascaras de los frutos de cacao
se ha convertido en un area de investigacion en crecimiento, abarcando tdpicos de diversas
indoles.

En relacion a los principales componentes quimicos de la cascara de cacao (Vésquez et al., 2019, p.
2); (Encalada, 2018, p. 9), indican que la celulosa, hemicelulosa, lignina y cenizas son los mas

relevantes en las proporciones que se muestran en la tabla 3-2.
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Tabla 3-2: Composicion quimica de la cascara de la cascara de cacao

Componente Valor % (1) Valor% (2)
Celulosa 24.24 - 35 25.50 - 31.70
Hemicelulosa 8.72-11 5.35-7.85
Lignina 14.6 — 26.38 23.29 - 28.32
Cenizas 6.7 —10.02 7.36 -8.33

Fuente: Elaboraci6n propia en base a (1) cacao (Vasquez et al., 2019, p. 2) y (2) (Encalada 2018, p. 9)

2.1.6.1. Fibras lignocelul6sicas de residuos agricolas

Dentro de la naturaleza encontramos que la biomasa lignocelul6sica es la més abundante ya que
se encuentra presente en la madera dura, madera suave, residuos agroindustriales y vegetacion. A
nivel mundial se producen anualmente mas de 220 billones de toneladas de residuos
lignoceluldsicos lo que es equivalentes a 60-80 billones de toneladas de crudo. La lignocelulosa
estd compuesta fundamentalmente por celulosa, hemicelulosa y lignina (Doherty et al., 2011, p. 259).
De los materiales lignocelul6sicos, celulosa y hemicelulosa, es posible obtener furfural, xilosas,
glucosa, derivados de celulosa, pulpa, combustibles, etc. Y a partir de las ligninas se obtiene
vainillina, dimetilsulfuro, fenoles, matrices para geles, fertilizantes, usado para la produccion de
diversos polimeros, entre otros (Alvarez-Castillo et al., 2012, p. 142).

Modificando y mejorando ciertas propiedades fisico-mecanicas es posible incorporar las fibras
lignoceluldsicas en la estructura de polimeros como las espumas de poliuretano, reduciendo de
una manera significativa los costos del polimero. Adicionalmente, se reduce el impacto ambiental
generado al sustituir parcialmente compuestos que son derivados del petréleo (Cardenas et al., 2012,

p. 93).

2.1.6.2. Celulosa obtenida de residuos agricolas

Es un homopolimero de cadena lineal formado por unidades de D-glucopiranosa, con enlaces -
1, 4 glicosidico. Siendo el principal componente de la pared celular de las plantas representando
generalmente un 35 o 50%. Su porcentaje puede variar de acuerdo al tipo de planta (Franco et al.,
2009, p. 285).

La celulosa contiene elementos como: Carbono, Hidrégeno y Oxigeno dando lugar a la férmula
quimica (C6H1005) n, (Moon et al., 2011: p. 3943), siendo n el grado de polimerizacion, que indica

las unidades de glucosa en el polimero

° Alfa celulosa: es la fraccion insoluble al someter la materia prima en una solucion diluida
de hidroxido de sodio, que es filtrada, lavada, secada y pesada. La determinaciéon de este
compuesto proporciona la calidad en la estructura del papel, e indica la cantidad de celulosa

verdadera presente en la pulpa (Valdivieso, 2020, p. 9).
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- Hemicelulosa: una de las fracciones solubles, localizada en la pared celular asociada con
la celulosa, formada en su estructura interna por pentosas y hexosas distintas de la glucosa,
enlazadas entre si con un grado de polimerizacién de 100 a 200 La hemicelulosa esta constituida
por beta y gama celulosa (Vvaldivieso, 2020, p. 9).

- Beta celulosa: es la sustancia que se precipita al acidular el filtrado que queda después de
hacer la determinacion de alfa celulosa, presentando grado de polimerizacion entre 15-200.

° Gama celulosa: fraccion soluble que queda en la solucién, es decir, representa la sustancia
gue gueda disuelta en el filtrado sobrante de la determinacidon de beta celulosa, Consiste
primordialmente en hemicelulosa y tiene grado de polimerizacién inferior a 15 (Vvaldivieso, 2020, p.
9).

Los procesos utilizados para la obtencion de celulosa en fibras no madereras se dividen en:
mecanicos, hidrotérmicos, quimicos o combinados. Por otro lado, el proceso de pulpado es en
donde se separa la celulosa de la lignina para aumentar el rendimiento de la materia prima. El
papel estd constituido por fibras celuldsicas de alli la importancia de separar la celulosa de la
lignina. Las fibras celulésicas se reorganizan y se distribuyen aleatoriamente en una estructura en
forma de lamina (Sridach, 2010, p. 106). Del contenido de celulosa depende la resistencia a la traccion
dependen directamente del contenido de celulosa (Ververis, 2004, p. 246).

2.1.6.3. Hidrdlisis de la celulosa

La celulosa, al presentar regiones amorfas en las fibras elementales, facilitan la penetracion de
reactivos quimicos, y por tanto mayor reactividad en cuanto a hidrolisis, haciendo mas sencillo
romper los enlaces glucosidicos permitiendo la liberacion de los cristales individuales (Morales De
La Rosa, 2015, p. 45). Dentro de los tratamientos quimicos que se emplean se tienen la hidrolisis
acida y la hidrdlisis alcalina, el mismo autor sefiala:

Hidrolisis Acida: son utilizados é&cidos como H3POs, H,SOs y HCI para tratar materiales
lignoceluldsicos, en condiciones de concentracién y temperatura variables, y a partir de este
proceso se obtiene una fraccién liquida, y otra sélida conformada primordialmente de celulosa y
lignina. Este tratamiento es eficaz en la disolucion de la hemicelulosa, no obstante, no lo es tanto
en la eliminacién de la lignina.

Hidrdlisis Alcalina: tratamiento capaz de separar la hemicelulosa como la lignina, para lo cual se
emplean usualmente como reactivos NaOH, NH;, CaO y Ca(OH),, no requiriendo de altas
temperaturas, pero si generalmente de periodos de tiempo mayores que en el caso anterior.
Basicamente este tratamiento alera la estructura de la lignina, provocando de la cristalinidad de

la celulosa y solvatacion parcial de la hemicelulosa.
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2.2 Bases conceptuales
2.2.1. Cacao

El cacao es una planta perenne de porte bajo originaria de América, de aproximadamente 6 metros
de alto con ramas esparcidas y que muestran dimorfismo. Su morfologia, tal y como indica (Arvelo
Sénchez et al., 2017, p. 16) Se caracteriza por presentar ramificacion con hojas simples con presencia
de inflorescencia, cuyo fruto grande se conoce como mazorca, el cual es polimorfo, esférico o
fusiforme entre 10-35 cm de longitud y aproximadamente 7 cm de ancho, con peso entre 200-
1000 g, y cuyo endocarpio tiene un grosor de entre 4-8 mm, presentando semillas de color café o
rojizo recubiertas por un mucilago (pulpa).

El cacao tiene un 25-52 % de celulosa cuya importancia es vital dado que al extraerle permitira
ser usada para la fabricacion de papel evitando asi la utilizacion de una importante masa arbérea
lo cual ocurren los problemas de deforestacion y a su vez contribuira a mantener las masas de
bosques aumentado el secuestro del carbono y con ello disminuyendo las emisiones de CO; a las
atmosfera lo cual reducira el calentamiento global y con ello el cambio climético, que es uno de
los principales problemas ambientales.

El aprovechamiento de los residuos al darle un valor agregado una diferente de contaminacion de
desechos solidos en las areas aledafia a los predios agricolas que es una fuente de potenciales
contaminantes tanto del suelo del agua, en especial cuando parte de estos residuos agricolas
pueden contener resto de agroquimicos, que pueden ser conducido a los acuiferos y causar graves

problemas de salud publica.

2.2.2. Celulosa

Se conoce con el nombre de celulosa al material (fibras blancas) obtenidas cuando el material
vegetal es sometido a diversos tratamientos de purificacion a través de los cuales se logra extraer
casi en su totalidad los demas componentes de ese material vegetal, particularmente la lignina
(Sudrez, 2016, p. 7), €S un polimero natural de cadena lineal formado por unidades de D-
glucopiranosa, cuya estructura base presenta enlaces B-1, 4 glicosidico, siendo el principal
componente de la pared celular de las plantas (entre 30-50%), con estructura semi cristalina
variables en funcion de la fuente de la cual es aislada. a (Gafian Rojo etal., 2018, p. 1), este es un
polisacérido que contiene Carbono, Hidrégeno y Oxigeno con formula quimica (C6H100s), siendo
el més abundante de todos los compuestos organicos (Torres Cabezas Maria Angélica, 2019, p. 12), Siendo
posible obtener distintas morfologias y estructuras supramoleculares lo que conlleva por tanto a

distintas propiedades fisicas y mecanicas.
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Figura 2-2: Estructura quimica de la celulosa

Fuente:(Siqueira et al., 2010, p. 731)
2.2.3. Biomasa lignocelulésica

La biomasa lignocelulésica hace referencia al material vegetal que esta compuesto por lignina,
hemicelulosa y celulosa, compuestos que se encuentran presentes en la pared celular de las
plantas. Morales De La Rosa (2015, p. 45) indica que la biomasa lignocelul6sica de origen vegetal,
la conforman tejidos de los vegetales los cuales presentan células con pared celular constituida a
su vez por un entramado de microfibrillas de celulosa formando capas recubiertas de hemicelulosa
y sobre las que se deposita la lignina, siendo que es esta (pared celular) la que da sostén a la
estructura de las plantas para la captacion de la luz solar (radiacion, importante en los procesos
fotosintéticos), resistencia mecanica y resistencia a patdgenos. Esta complejidad es lo que hace
gue necesiten de métodos de tratamiento (fraccionamiento) para acceder a sus componentes, a
pesar de lo cual, ninguno de estos métodos logra el aislamiento absoluto de dichos componentes
sin producir algun tipo de modificacion o degradacién asi sea en una minima parte. Adicional a
estos tres componentes mayoritarios, la biomasa lignocelul6sica presenta otros componentes
minoritarios que en los analisis quimicos son estimados como cenizas, y entre los cuales se

encuentran las proteinas, lipidos, azucares solubles y minerales.

2.2.4. Estudios de laboratorio

En el marco del proceso de ensefianza-aprendizaje de las ciencias, Lépez, Rua & Tamayo Alzate,
(2012, p. 147) plantean que los estudios de laboratorio como actividad experimental representan uno
de los aspectos mas relevantes, tanto en el ambito de la fundamentacion tedrica como en el
desarrollo de habilidades y destrezas a nivel experimental y de habilidades del pensamiento.

La importancia de estos estudios es que previo a la extraccion de la celulosa proveniente de la
cascara de cacao se debe optimizar los procesos en primer lugar seleccionar el procedimiento de
extraccion mas adecuado de tal manera determinar el proceso y extraer la mayor cantidad de
celulosa, ademas de que la misa sea de alta calidad para ser usada como materia para este proceso
también incluye el estudio de factibilidad de manera de conocer la capacidad de llevar a otras
dimensiones el proceso de extraccion y no de manera exclusivamente experimenta para lo cual se

realiza el escalado.
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El cambio de escala es por si solo un proceso complejo debido a la interaccion de los multiples
factores que afectan la reologia o comportamiento del sistema. Se generan problemas como
cambios en los tiempos de respuesta del proceso, aparicion de comportamientos cinéticos no
contemplados (subproductos) y poca especificacion del flujo de fluidos (Gonzélez Castellanos, 2000:
p.14). De modo general esto se puede ver como la aparicién de fendmenos no considerados en la
baja escala debido a que no presentan un efecto significativo sobre el sistema como lo puede ser
en grandes volimenes donde hay una notoria interaccion de los fendmenos de transferencia de
masa, calor y de cantidad de movimiento (Ruiz y Alvarez, 2011: p. 34).

Segun (Tapia et al., 2020, p. 38) los estudios y el trabajo de laboratorio a nivel de la ingenieria,
cualquiera sea la rama, favorece y promueve el aprendizaje de las actividades cientificas,
permitiendo a quienes los llevan a cabo cuestionar sus saberes y cotejarlos con la realidad,
poniendo en juego y evaluando los conocimientos previos los cuales son verificados mediante la
practica, siendo por tanto un instrumento que promueve los propdésitos conceptuales,
procedimentales y actitudinales, ademas, como sefialan (Lopez, Rua & Tamayo Alzate, 2012, p. 147) est0s
estudios a nivel de laboratorio posibilitan entender el proceso de construccion del conocimiento
de la comunidad cientifica, y los valores que mueven a la ciencia.

El método mas utilizado para hacer escalado se basa en la seleccion del factor o factores mas
importantes del proceso, es decir, mediante el conocimiento del sistema se determina la etapa
controlante y, sobre esta, se aplican relaciones de caracter empirico, para conocer su magnitud en
el proceso a gran escala, en este caso se evalud el tipo de hidrolisis de la cascara de almidon el

cual combina factores como la concentracion de las sustancias usadas para la extraccion.

2.2.5. Hidrolisis

Aunque se ha reportado que muchos de los residuos que se producen en la agricultura pueden ser
aprovechado, dado que son compuestos complejos requieren de mecanismos para su extraccion
gue busca la ruptura de los enlaces, uno de estos mecanismos es la hidrolisis, la cual se entiende
como reaccion quimica en la que el agua actla sobre otra sustancia para formar una o mas

sustancias enteramente nuevas (Peralta, 2021, p. 59).

2.2.6. Extraccion de celulosa

En el caso de la mazorca de cacao, el interés del tratamiento de residuos de la mazorca es la
extraccion de la celulosa, la cual es una materia prima, la cual puede ser usada en otras actividades
industriales, la extraccién de la celulosa consiste de acuerdo a Jiménez-Mufioz et al. (2017, p. 253)
en procesos quimico termo mecanico donde se utilizan algunos quimicos como NaOH (hidrolisis

alcalina) o NaHSOs (hidrolisis acida, con el objetivo de degradar las sustancias original, para
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separar la celulosa, obteniendo rendimiento que entre 88 a 95 %, los cuales se describen a

Extraccion
|

l Kraft | Sosa l Sulfito

Figura 3-2: Procedimiento para la extraccién de la celulosa

continuacion.

Fuente: (Castells, 2012, p. 253)

Proceso Kraft: es un proceso alcalino donde se utiliza hidréxido de sodio NaOH vy sulfuro de
sodio Na.S. La temperatura de operacién es de 175°C durante un tiempo que va de 2 a 5horas
(Castells, 2012, p. 253).

Proceso a la sosa: proceso alcalino en el que se utiliza hidroxido de sodio NaOH, se usa una
solucion al 12% durante 5h a 160°C para obtener pulpas de paja. En el caso de tallos de canola y
paja de colza se ha utilizado la solucion alcalina de 14% al 23% de 160 a 180°C, con una relacion
de licor- materia prima de 4:1 a 8:1 (Potucek et al., 2014, p. 684).

Proceso al Sulfito: es un proceso acido que produce un menor rendimiento que el proceso Kraft,
la madera es tratada con bisulfito de magnesio y exceso de diéxido de azufre aproximadamente a

una temperatura de 175°C y durante 6 a 12 horas. Se elimina un mayor porcentaje de lignina
(Holtzapple, 2003, p. 3060).
Para esta investigacion se empled una primera hidrolisis con el método sulfito, posteriormente se

aplicé tras un proceso de lavado, filtrado y secado una hidrdlisis con sosa caustica, con el objetivo

de garantizar un mejor rendimiento del proceso.
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CAPITULO IlI:

3 METODOLOGIA

3.1 Tipoy disefio de la investigacion

La investigacion fue experimental dado que se obtuvo informacion de la actividad intencional
realizada por el investigador y que se encuentra dirigida a modificar la realidad con el propésito
de crear el fendmeno mismo que se indaga, y asi poder observarlo, que en este caso es la
evaluacion del método de extraccion para la obtencidn de celulosa a partir de la cascara de cacao,
el disefio fue completamente al azar, dado que se realizé en condiciones de laboratorio donde
todas las variables estuvieron controladas por el investigador. Para llevar a cabo la investigacion
se utiliz6 un disefio multifactorial con dos factores para llevar a cabo las pruebas de laboratorio,
lo que permitird escoger las variables y parametros para la elaboracion del proceso industrial de
acuerdo con el procedimiento que obtenga un mayor rendimiento y pureza de celulosa

microcristalina.

3.1.1. Meétodo de investigacion

La metodologia de investigacion empleada en este estudio se maneja bajo el fundamento de una
investigacion cuantitativa, en este tipo de proyectos el propoésito principal es alcanzar
conocimientos y seleccionar un esquema que facilite aprender acerca de la realidad desde una
perspectiva imparcial, esto gracias a que se recopilan y estudian datos mediante conceptos y
variables medibles. Bajo este modelo se implementan herramientas informaticas, estadisticas y
matematicas para la obtencion y analisis de resultados, busca cuantificar el problema y entender
su comportamiento mediante muestras con resultados representativos de una poblacion. Este tipo
de estudios estan dirigidos a la comprobacién deductiva de los planteamientos de la investigacion,
todo ello a través del disefio de hipétesis que se evallan mediante la cuantificacion de variables

y sus relaciones con lo cual se acepta o refuta dichas hip6tesis (Alan Neil & Cortéz Suarez, 2018).

3.1.2. Enfoque de investigacién

En esta investigacion utilizaremos un enfoque mixto el cual nos servira para determinar las
variables como el pH, temperatura, etc. Por la determinacion de los parametros fisicoquimicos de

caracterizacion de la materia vegetal Theobrama cacao L y del producto final.
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3.2 ldentificacion de las variables

Para el estudio se consideraron dos variables las dependientes las cuales son las que permiten
identificar los cambios producto de la modificacion de la variable independiente que constituye
el eje central del problema que se esta investigando.

3.2.1 Variable dependiente

Las variables dependientes son aquellas que cambian dependiendo del método de extraccion de
celulosa en este caso de la concentracion de NaOH y NaClO, siendo las variables dependientes:

Rendimiento de celulosa y la pureza de celulosa.

3.2.2. Variable independiente

La variable independiente es el método de extraccion, el cual es modificado por el investigador
variando para la hidrdlisis alcalina las concentraciones de NaOH y en el blanqueamiento el
NaClO.

3.3 Disefio de la investigacion

La investigacion fue de tipo experimental dado que la variable es controlada en laboratorio y se
evaluaron dos factores asociados al método de extraccién como son la concentracion de NaOH y
NaClO, temperatura y tiempo de hidrolisis lo cual permitié de acuerdo a las combinaciones que
se describiran posteriormente tener 9 tratamientos con 3 repeticiones para cada tratamiento, los
cuales se enumeraron desde el T1 al T9, con tres replicadas cada uno.

Tabla 1-3: Combinaciones de tratamientos

T1, T2, T3, T4, T5; T6: 17, T8, T9:
T1, T2, T3, T4, T5; T62 17, T8> T9,
T13 T23 T33 T43 T53 T63 T73 T83 T93

Fuente: Moscoso (2022)

3.4 Poblacion de estudio

La poblacion de estudio es limitada, constituida por residuos de la cascara de la especie
Theobroma cacao del clon cacao nacional, familia Malvaceae, ubicada en la ciudad de Macas,
provincia de Morona Santiago, en el barrio Lenin Moreno en la finca “Rancho Margarita”, en

donde existe alrededor de 300 m? de plantacion.

3.4.1. Ubicacién de la zona de estudio

Las muestras de cacao fueron obtenidas en una unidad de produccién ubicada en la Provincia de

Morona Santiago en el canton Morona en la parroquia Macas en el barrio Lenin Moreno, la cual
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se conoce como la finca “Rancho Margarita” que se encuentra a unos 10 minutos de la ciudad es

ahi donde existe la especie de estudio, cuya localizacion se observa en la ilustracion 1-3.

Figura 1-3: Ubicacién del area de estudio

Fuente: Google maps
3.4.2. Condiciones edafo-climatoldgicas

De acuerdo a (INIAP, 2016, p. 16) la provincia de Morona-Santiago es una region que se caracteriza
por tener un clima himedo tropical, a causa de una alta precipitacion durante todo el afio, su
temperatura media anual es de 22 °C y con una humedad relativa del 91 %. En el area de estudio
se Observandose una disminucion de la temperatura en 0,1 °C aproximadamente por cada 100 m
de incremento en altitud. Esto responde a varios factores como son: topografia, altitud, hora del
dia y época del afio. Es en los meses entre septiembre y febrero que se presenta las mayores
temperaturas.

Con relacidn a los suelos caracteristicos del territorio amazonico, estos se caracterizan por ser
suelos aluminio-ferrosos, con problemas de drenaje, escaso contenido de calcio y nitrégeno y muy
baja capacidad de intercambio de cationes (CIC). En cuanto a su clasificacion taxonémica son
suelos pertenecen al orden Inceptisol, suborden Andept, gran grupo: Hydrandept y Dystrandept,
encontrandose en un menor porcentaje suelos del orden Mollisol, suborden Ustoll, gran grupo
Durustol, ambos ordenes de suelo son ideales para la produccién de cacao dado que los molisoles
y andisoles son suelos de una alta fertilidad, pudiendo suministrar los requerimientos de nutrientes
requeridos en el cultivo, o que potencia su produccion, dado que se encuentra en condiciones
climaticas ideales para su produccion en funcién de los datos de precipitacion y temperatura de

la zona.
3.5 Unidad de analisis

La unidad de analisis seréa la cascara de cacao la cual cosiste en una muestra de 10 kilos, que fue
dividida en porciones para el procedimiento de extraccion teniendo en total 27 unidades
experimentales de 370 gramos cada unidad que representa a 9 tratamiento, replicados cada uno

en 3 ocasiones.
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3.6 Tamafo de la muestra

La recoleccién de las mazorcas se realiz6 alrededor de cada 21 dias generandose residuos de
céscara, se opta que el tipo de muestra sea al azar y manera sistematica, el tamafio referencial para
el estudio de investigacién se realizara con 10 kilos de muestra en este caso la cascara de cacao,
el investigador tomard en consideracion areas donde las cascara presenten similares
caracteristicas, madurez y en cuanto a su calidad, que no presente manchas, arafiazos, ni

afectaciones por algun tipo de enfermedad o insecto.

3.6.1. Técnicay recoleccién de datos

Los datos seran obtenidos del analisis quimicos y tabulados en hojas de Excel la cual se emplea
para el respectivo andlisis de varianza mediante el uso del paquete estadistico SPSS y en caso de
encontrar diferencias significativas se realizaran pruebas de comparacion de media de Tukey,
usando un valor de probabilidad de P>0,05.

3.7  Disefio experimental

Para esta investigacion utilizaremos un disefio experimental multifactorial donde se vario la
concentracién de NaOH y NaClO, para la realizacion de las pruebas laboratorio, lo que permitira
optimizar el procedimiento que en donde se obtenga un mayor rendimiento y pureza de celulosa.
El modelo estadistico que sigue este disefio experimental se detalla a continuacion
Repeticiones=3; Numero de tratamientos= 9, con un nivel de significancia (5 %).

Tabla 2-3: Esquema de disefio experimental

TRATAMIENTOS Concentracion de Concentracién NaOH Concentracioén de
H2SO04 (%) (%) NaClO (%)
T=60°C T=60°C T=25°C

t:60 min t: 120min t=300 min
1 1 0.4 10 1
2 0.4 10 1
3 0.4 10 1
2 1 0.4 20 1
2 0.4 20 1
3 0.4 20 1
31 0.4 10 5
2 0.4 10 5
3 0.4 10 5
4 1 0.4 20 2
2 0.4 20 2
3 0.4 20 2
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3.8 Procedimiento experimental

3.8.1. Materiales

Los materiales requeridos para realizar el proceso de extraccion de celulosa se describen en la

tabla 3-3, la cual se presenta a continuacién.

Tabla 3-3: Materiales disponibles y requeridos para realizar proceso de extraccion de celulosa

REACTIVOS

Cddigo Laboratorio Contiene Cantidad
31246-81 Quimica General Agua destilada 5L 1
31828-70 Quimica General Acido sulfarico 10%, técnico, 1

1000mL

30157-50 Quimica General Hidrdxido sddico, pellets, 500g 1
MATERIALES

Cadigo Laboratorio Contiene Cantidad
46299-01 Quimica General Barra magnética de agitacion 15mm 1
46299-02 Quimica General Barra magnética de agitaciéon 30mm 2
46299-03 Quimica General Barra magnética de agitacién 50mm 1
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45019-25

46027-00
32604-00
34126-00
33393-00
33398-00
39315-00
EQUIPOS
Cddigo
49294-99

49559-93

22632799

Quimica General

Quimica General
Quimica General
Quimica General
Quimica General
Quimica General

Quimica General

Laboratorio

Quimica General

Quimica General

Quimica

Fuente: Elaboracién propia, 2022

Platos de pesaje 84 x 84 x 24mm 25
piezas

Vaso de vidrio DURAN de 250mL
Mortero de porcelana

Desecador de 150mm de diametro
Cuchara de acero

Cuchara de acero especial

Gafas protectoras

Contiene

Balanza de precision  Sartorius
ENTRIS623-1S, 6209/0,001g

Horno universal, 32 litros, 220°C,
230V

Medidor de pH: 700pHmetro de mesa

3.8.2. Caracterizacion de la materia prima

Para caracterizar la materia prima (Theobroma cacao) se siguieron las las normas del Technical
Association of Pulp and Paper Industry (TAPPI), las cuales se describen a continuacién y que
tiene como marco normativo la norma INEN 1-394 de las normas técnicas ecuatorianas
obligatorias referidas a pulpa, papel y cartones, ademas de que se complementan con otras normas
como las normas INCOTEC de Colombia, las normas COVENIN de Venezuela y los

procedimientos AOAC para caracterizacion fisico quimica de materia primas.

3.9 Proceso de obtencion de celulosa aplicado a la cascara de cacao

El Proceso de extraccion de celulosa se describe en los pasos que se detallan a continuacion en el

flujograma presentado en la figura 2-3, de acuerdo a lo descrito por (Lema, Eduardo y Manzo, 2015, p.

32); (De la Cruz, 2019, p. 17); (Borrallo Mayoral, 2019, p. 28) y (Ldpez et al., 2016, p. 42).
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Figura 2-3: Flujograma para la extraccion de cghulosa.
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3.10 Caracterizacion del producto final
3.10.1. Obtencion de porcentaje de celulosa

El andlisis se realizo por el método de Kurschner y Hoffer (Technical Association for the Pulp
and Paper Industries). Primero se pesé 1 g de muestra seca libre de humedad, se colocé en un
bal6on donde se puso en contacto con 25 ml de una mezcla 4:1 de etanol absoluto y &cido nitrico
guimicamente puro, se llevo a calentamiento con reflujo durante 30 minutos en inmersién de bafio
maria. Terminado el tiempo de 30 minutos se filtrd mediante un crisol filtrante de porosidad media
y se repitio este procedimiento una vez mas. Luego se filtro y se lavé con 100 ml de agua destilada
caliente, posteriormente se puso en contacto con 100 ml de una solucién saturada de acetato de
sodio, continuamente se lavd con 500 ml de agua destilada caliente. Se dejé secar la muestra a

105 °C después se dej6 enfriar en un desecador (Hemao, et al., 2009, p.24).
. Por
Porcentaje de celulosazg * 100%

Donde
Por= peso seco del residuo (g)

Po= peso anhidrido de la muestra (g)

3.10.2. Obtencion del grado de des lignificacion.

El analisis se realizé de acuerdo con la norma TAPPI T-236, por lo tanto, se pes6 una determinada
cantidad de muestra seca libre de humedad y se dispersé en 500 ml de agua destilada. Luego se
trasvaso la mezcla al vaso de reaccion donde se agreg6 agua destilada hasta llevarlo a un volumen
de 750 ml. Se agito la muestra durante todo el ensayo y se mantuvo a una temperatura de 25 °C.
Se prepard previamente una solucién de 100 ml de &cido sulfarico 4 normal con 100 ml de
permanganato de potasio al 0.1 N. Se mezcl6 la solucion de permanganato y acido sulfarico con
la mezcla del vaso de reaccion, al mismo tiempo se puso en marcha el cronometro, no se debe

exceder un volumen de 1000 +5 ml.
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Calculo del numero de KAPPA como sigue:
K= (pxf)/w (EcB)

p=[(b—2a)XN] /01 (Ec7)
Donde:
K =N°"KAPPA
w = peso de muestra seca, g.
p = canfidad de permanganato de potasio consumida por 1a mmestra ensayada, ml.
b = cantidad de tiosulfato de sodio consumida en el ensayo en blanco, ml.

a = canfidad de tiosulfato de sodio consumidos en la muestra de ensayo, ml.

N =normalidad del tiosulfato de sodio.

3.10.3. Rendimiento de los tratamientos

El rendimiento obtenido en los distintos tratamientos se calculé con la siguiente formula:

o ) Peso del producto seco final
% rendimiento producto final = —— , * 100%
Peso de la muestra sin ningun tratamiento

3.10.4. Determinacion de humedad.

El andlisis se realiz6 de acuerdo a la norma ASTM D4442-92, donde se describe el proceso de un
pre tratamiento de la muestra. Luego el crisol que va a contener la cantidad de muestra necesaria
para el ensayo, se sec6 a 105 °C £ 0.5 por 2 h, luego se enfri6 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 dejo
enfriar en un desecador hasta peso constante. Se pes6 1,005 gramos de muestra anhidra y se
coloco en el crisol previamente tratado, se seco la muestra durante 2 horas a 105 °C + 0.5, se
esper6 que enfriara en un desecador por 20 minutos, anotando el peso obtenido, se coloco
nuevamente la muestra en el horno por 1 hora y se introdujo en el desecador hasta peso constante.
Porcentaje de humedad
(B-A)-(C-4)

0%H = 100
% B =4 X

Donde:

A= Peso capsula seca limpia
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B= peso capsula + muestra hUmeda

C= peso capsula + muestra seca

3.10.5. Determinacion de cenizas.

El andlisis se realiz6 de acuerdo con la norma TAPPI T-211, por lo que se procedi6 a secar el
crisol colocandolo en un horno a 525 °C + 25 en un promedio de 30 a 60 minutos luego se esperd
que se enfrie en un desecador para toma el dato de su peso. Se repitid el mismo proceso, pero ya
con un gramo de muestra de fibra de seca libre de humedad hasta carbonizar para asi luego tomar

el dato de su peso.

Porcentaje de ceniza

A
% cenizas = B * 100
A= peso ceniza (g)
B= peso de muestra anhidrida g

3.10.6. ldentificacion cualitativa de celulosa.

El andlisis se realiz6 de acuerdo a la norma INEN 2527 por lo que se procedi a observar a través
de un microscopio las caracteristicas que presenta la pasta de celulosa, cuando tomo un
determinado color al reaccionar con una solucidn de cloruro de zinc. Se prepard una solucion de
20 g de cloruro de zinc en 10 ml de agua destilada, luego se agreg6 2,1 g yoduro de potasio y se
mezclé con una solucién de 0,1 g de yodo disuelto en 5 ml de agua destilada. Se colocd una
muestra de pasta de celulosa sobre un portaobjeto, se aplic6 una gota de la solucién preparada
previamente, se cubri6 con un cubreobjeto. Se observd a través del microscopio. El cafiamo, ramio

y algoddn se colorean de violeta por lo tanto fue nuestro patrén en el analisis realizado.

Calculo del nimero de KAPPA como sigue:
K= (pxf)lw
p=[(b-a) x N]/0,1
Donde:
K= Numero Kappa
w= peso de muestra seca (Q)
p= cantidad de permanganato de potasio consumida por la muestra ensayada (ml)
b= cantidad de tiosulfato de sodio consumida en el ensayo en blanco (ml)
a= cantidad de tiosulfato de sodio consumido en la muestra de ensayo (ml)
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N=normalidad de tiosulfato de sodio

3.10.7. Determinacidn de solubilidad.

El andlisis se realizé tomando como guia la norma INEN 2527, que consiste determinar la
solubilidad de fibras de celulosa en algunos reactivos. Los reactivos seleccionados en nuestra
metodologia fueron: solucion de &cido acético, solucion de hipoclorito de sodio, solucion de &cido
clorhidrico, solucidn de acido sulfdrico. El ensayo se realizé a temperatura ambiente, se colocé 1
mg de muestra en un vaso de precipitacion de 100 ml y se adiciono 25 ml de solvente de ensayo.
Se debe observar si la fibra se disuelve completamente, si se ablanda convirtiéndose en una masa

plastica o permanece insoluble.
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CAPITULO IV

4 MARCO DE RESULTADOS Y DISCUSION DE LOS RESULTADOS

4.1 Caracterizacion de la materia prima
La caracterizacién de la materia prima de la cascara de cacao (Theobroma cacao L.) fue realizada
bajo las normas TAPPI determinando el porcentaje de lignina, celulosa, hemicelulosa, el pH y la

densidad de la muestra, cuyos resultados se expresan en la tabla 1-4.

Tabla 1-4: Caracteristicas promedio de la cascara de cacao usada para la extraccion de celulosa
mediante hidrolisis alcalina.

Muestra pH Densidad Celulosa (%) Lignina Hemicelulosa (%)
(gr/ml) (%)
M1 7,38 0,40 53 25,5 14,5
M2 6,98 0,42 53 25,5 14,5
M3 7,16 0,41 53 25,5 14,5
Promedio 7,17 0,41 53 25,5 14,5

Fuente: Moscoso (2022)

Los valores encontrados a partir de la cascara de cacao fueron superiores a los reportados por
Jaramillo, Gémez, & Fontalvo (2012, p. 570), incluyeron a las hojas, cogollos y trozos de cafa
remanentes en un solo grupo de residuos, cuya composicion quimica fue: 31.0% de celulosa,
22.6% de hemicelulosa y 19.4% de lignina insoluble en 4cido. Se observa que el cogollo y las
hojas verdes presentan la mayor composicion de celulosa (superior a 40%).

Los resultados en la presente investigacion fueron comparados con los obtenidos por Amasifuen
(2002, p. 55) quien evalud la deslignificacién de residuos agricolas y agroindustriales, mediante
un proceso quimico para obtener pulpa de celulosa en la regién Ucayali, encontrado que el valor
obtenido para la cascara de cacao fue inferior al obtenido con cascarilla de arroz (78.4%), cascara
de platano (73%), pero superior a los obtenidos con bagazo de cafia (45.8%) y cascara de yuca
(18.3%).

Por su parte Ramirez et al. (2012, p.74) junto con Vargas y Pérez (2018, p. 59), menciona que los
residuos agroindustriales son materiales lignocelul6sicos; es decir, los contenidos de celulosa,
hemicelulosa y lignina representan sus mayores porcentajes de composicion. Ademas, el
aprovechamiento de estos se convierte en una estrategia ambiental y econdmico (Gil et al., 2021, p.
14143). Por lo tanto, los residuos agroindustriales presentan alto potencial de aprovechamiento con
diversidad de alternativas de reutilizacion de interés ambiental, social y econémico, participando
en la recuperacion de medio bidticos contaminados, de los cuales los mas utilizados esté el bagazo

de cafa y cascarilla de arroz VVargas & Pérez (2018, p. 70).
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4.2  Obtencion de celulosa

El andlisis se realizo por el método de Kurschner y Hoffer (Technical Association for the Pulp
and Paper Industries), los valores promedios y méximo de celulosa obtenida a partir de la muestra
de céscaras de cacao se muestran en la tabla 2-4, cuyo promedio fue de 40,73 %, con valores

méaximos de 53,11 % y minimos de 24,72 %.

Tabla 2-4: Valores obtenidos de celulosa (%) obtenida por extraccion mediante hidrolisis
alcalina a partir de cascara de cacao.
N Media DE Ccv Maximo Minimo
27 1 40,73 10,58 25,99 53,10 24,72

Nota: N nimero de muestras analizadas, DE desviacion estandar, CV coeficiente de variacion
Fuente: Moscoso (2022)

La obtencién se llevé a cabo bajo diferentes tratamiento y muestras, los cuales se encuentran
contemplado en la tabla 3-4 de cada tratamiento el rendimiento del producto final obtenido, de
acuerdo al rendimiento se observa que los tratamientos 7 y 8 son los que presentaron mayor
rendimiento de extraccion de celulosa con 15.09 y 14,14 % respectivamente, sin embargo, el
tratamiento 7 fue el que tuvo un mejor comportamiento al tener una pureza de 52,94 %,que
corresponde a la relacion concentracion de 5 % NaOH y 5% NaClO de ,cuando aumento esta

relacion tanto el rendimiento de extraccion como la pureza de la celulosa disminuyo.

Tabla 3-4: Resultado de rendimiento después de cada tratamiento.

Masade  Concentracion Concentracion Concentracion Rendimiento  Pureza
materia de H2S04 (%) NaOH (%) de NaClO (%)  decelulosa  celulosa
. prima t=60°c t=60°c t=25°C obtenida (%)
g empleada t:60 min t: 120min t=300 min (%)
2 a partir
£ del
I proceso
~ de
hidrolisis
acida(g)
1 |15 0.4 10 1 13,92 49,37
2 15 0.4 20 1 13,81 30,3
3 |15 0.4 10 5 12.09 47,94
4 15 0.4 20 2 11,32 27,33
5 |15 0.4 10 2 12,55 3707
6 |15 0.4 20 5 11,26 25,96
7 15 0.4 5 5 15,09 52,94
8 |15 0.4 5 1 14,14 49,24
9 15 0.4 5 2 12,96 46,42

Fuente: Moscoso (2022)
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Los resultados fueron contrarios a los reportados por Huang et al. (2017, p. 11),quienes aislaron
nanocristales de celulosa de tallos de maiz utilizando la hidrélisis con acido sulfirico, en donde
la cristalinidad pasé de 33.2% a 69.2%; asi mismo Singh et al., 2019, estudiaron el aislamiento
de celulosa microcristalina de rastrojo de maiz por el método de hidroélisis acida variando la
concentracion de los reactivos quimicos y agregando dos etapas mas al proceso: tratamiento
alcalino y blanqueado, esto les permiti6 obtener un indice de cristalinidad de 91.26%

En ese sentido Garcia-Garcia et al. (2013, p. 57) lograron obtener celulosa con hasta 97 % de pureza,
mediante hidrolisis acida del bagazo de cafia, lo cual contradice los resultados obtenidos en la
presente investigacion, cuyo rendimiento fue bajo para la cascara de cacao, en el caso de la
hidrolisis &cida usada en el tratamiento de bagazo de cafia en el transcurso de la hidrdlisis se ataca,
preferentemente, las zonas amorfas y se produce una disminucién en el grado de polimerizacion
media en el tiempo, obteniendo una celulosa de mayor pureza.

Los resultados alcanzados con la céscara de cacao contradicen los normalmente encontrados, dado
que se sefiala la combinacion de hidrolisis acida y alcalina el proceso con mejores rendimientos
de obtencion de celulosa (Maurat, 2014. p. 69). La combinacion de los métodos de hidrolisis (acida
y alcalina), facilitan la degradacion y separacion de la celulosa. Para el método de hidrolisis acida
se utiliz6 como reactivo el acido sulfirico (H2SQO,) diluido, este reactivo ataca las regiones
amorfas en las cadenas de la celulosa y la degradacion de las estructuras hemicelulésicas,
facilitando aislar la fraccion cristalina. EI método de hidrolisis alcalina (NaOH) realiza una

despolimerizacion de la estructura compleja y amorfa de la lignina (Maurat, 2014, p. 57).

4.3  Analisis estadistico de los resultados obtenidos

Una vez realizado el procedimiento de hidrolisis se llevé a cabo un andlisis de varianza para
determinar si existieron cambios en las variables evaluadas en funcion de los cambios en la
concentracion de NaOH y NaClO, los resultados del ANOVA presentados en la tabla 4-4,
muestran gue no se observaron cambios para las variables peso, densidad, pero se observaron

cambios en el pH, K, el contenido de lignina, celulosa.

Tabla 4-4: Andlisis de varianza para variables evaluadas en el estudio

VARIABLE  VALORDEP SIGNIFICANCIA CcVv
PESO 0,8627 NS 21,96
PH 0,0110 * 4,29
D 0,3588 NS 7,92
K 0,001 wx 14,72
LIGNINA 0,001 ** 14,71
CELULOSA 0,001 *x 8,44

Nota: ** Alta significancia, *baja significancia, NS no tiene significancia
Fuente: Moscoso (2022)
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En la tabla 4-4 podemos observar que para las variables peso, pH, densidad, numero de kappa.
Lignina y celulosa, el valor de probabilidad que muestran en funcién del tratamiento solo las
variables K, lignina y celulosa variaron en funcién del tratamiento, mientras que el peso, pH y
densidad no son afectados por los tratamientos, el CV (Coeficiente de variacion) presentado en la
tabla es ligeramente alto para un estudio experimental, porque lo que se sugiere que en unas
proximas investigaciones se debe aumentar el nimero de repeticiones para mejorar la

confiabilidad de los resultados.

4.4 Rendimiento de la celulosa obtenida a partir de la pureza

En la Tabla 5-4 se presenta el andlisis de varianza (ANOVA) para la variable rendimiento de
celulosa, donde se observa que existen 26 grados de libertad producto de la multiplicacién de los
tratamientos (9) por tres repeticiones (3), lo que da 27, generando 26 GL lo que le da mayor
confiabilidad a la prueba, se calcul6 el valor de probabilidad, usando el programa estadistico
seleccionado, cuyo valor dio 0,0001 y como ese valor es menor a 0,05 se llega a la conclusion
que el rendimiento de la celulosa varié dependiendo del tratamiento empelado durante el

procedimiento de extraccion

Tabla 5-4: ANOVA del rendimiento de la celulosa obtenida a partir de la cascara de cacao

FV SC GL CM F Valor de P
Modelo 2700,37 8 337,55 28,59 0,0001
Tratamiento 2700,37 8 337,55 28,59 0,0001
Error 212,54 16 11,81
Total 2912,90 26

Nota: FV fuente de verificacion, SC suma de cuadrados, GL grado de libertad, CM cuadrado medio, F valor de tabla.
Fuente: Moscoso (2022)

Dado que se observaron diferencias significativas en funcion de los tratamientos se procedié a

realizar la prueba de comparacion de Tukey para cada uno de los tratamientos.

Tabla 6-4: Prueba de media de Tukey del rendimiento de la celulosa (%) obtenida a partir de la
cascara de cacao.

Tratamiento Promedio Grupos
T7 52,94 D
T1 49,37 D
T8 49,24 D
T3 47,94 D
T9 46,42 CD
T5 37,07 BC
T2 30,30 AB
T4 27,33 AB
T6 25,96 A

Nota: Los valores que tienen relacion tendra por lo menos una letra en comdn mientras que los que se diferencian tendran letras
diferentes.
Fuente: Moscoso (2022)
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En la tabla 6-4 se presenta la prueba de media de acuerdo a Tukey para comparar los tratamientos
en funcién del rendimiento de celulosa, en este caso de acuerdo a la variacion de los datos se
conformaron 5 grupos los grupos con mayores rendimientos de celulosa denotados con la letra D,
los grupos con rendimiento intermedio denominados con la letra CD y BC, un grupo con
rendimientos ligeramente superiores al tratamiento mas bajo denominado AB y el tratamiento con
menor rendimiento denominado A.

El mayor contenido de celulosa fue encontrado con los tratamientos T7, T8 y T1 con valores de
52,94, 49,24 y 49,37 % respectivamente (Figura 1-4), que corresponde a los tratamientos con
menor relacion NaOH/NaClO, el menor porcentaje de celulosa fue extraido en el tratamiento T6
donde a pesar una concentracion de 5 % de NaClO una mayor relacién NaOH / NaClO disminuye
la capacidad de extraccion.

3891

CELULOSA %

EIRE] H

5,00
Tratamiento

Figura 1-4: Cambios en el contenido de celulosa después de diferentes tratamientos de extraccién
alcalina en céscara de cacao.

Fuente: Moscoso (2022)

4.5 Porcentaje de lignina de la celulosa obtenida de la cascara de cacao
El andlisis de varianza (ANOVA), presentado en la tabla 7-4, muestra que el porcentaje de lignina

vario en funcion de los cambios realizados durante el procedimiento de hidrolisis alcalina.

Tabla 7-4: ANOVA del rendimiento de la lignina obtenida a partir de la cascara de cacao

FV SC GL CM F Valor de P
Modelo 216,40 8 27,05 9,13 0,0001
Tratamiento 216,40 8 27,05 9,12 0,0001
Error 53,31 16 2.96
Total 269,71 26

Fuente: Moscoso (2022)
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Dado que se observaron diferencias significativas en funcion de los tratamientos se procedié a

realizar la prueba de comparacion de Tukey para cada uno de los tratamientos.

Tabla 8-4: Prueba de media de Tukey de contenido de lignina (%) obtenida a partir de la cascara

de cacao.

Tratamiento Promedio Grupos
T5 15,51 B
T8 15,50 B
T2 14,06 B
T1 12,83 AB
T9 12,47 AB
T4 9,09 A
T6 9,02 A
T3 8,82 A
T7 8,03 A

Fuente: Moscoso (2022)

En la tabla 8-4 se presenta la prueba de media de acuerdo a Tukey para comparar los tratamientos
con respecto a contenido de lignina, en este caso de acuerdo a la variacion de los datos se
conformaron 3 grupos los grupos con mayores contenidos de lignina denotados con la letra B, los
grupos con contenido de lignina intermedio denominados con la letra AB y un grupo con los
menores contenido de lignina denominado A.

Se conformaron tres grupos: el A que presenta los tratamientos con los valores mas bajos de
lignina que varia entre 9,09 y 8,03 %, correspondiendo a los tratamientos T7, T3, T6 y T4; donde
la remocion de lignina fue mas eficiente durante el proceso de extraccion. Un segundo del grupo
AB con valores de lignina superior al 12 %y el grupo B con los valores més altos de lignina que
superan el 14 % y que corresponde a los tratamientos de extraccion menos eficientes en la
remocién de lignina (T5, T8 y T2).

En relacion con el contenido de lignina los valores mas altos de este componente se encontraron
en aquellos tratamientos donde la concentracion de NaClO durante la extraccion fue de 1 %, con
valores de 15,50 y 14,06 % respectivamente, mientras que este valor disminuy6 a valores que
variaron entre 8,03 y 9,09 % en los tratamientos T3, T4, T6 y T7 (Figura 2-4), los cuales
corresponden a aquellos tratamientos donde se aumentd la concentracion de NACIO durante la

extraccion a valores de 2 y 5 %.
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Figura 2-4: Cambios en el contenido de lignina después de diferentes tratamientos de extraccién
alcalina en céscara de cacao.

Fuente: Moscoso (2022)

Finalmente se puede observar que el tratamiento 7 posee los mejores porcentajes de lignina y
celulosa con valores de 8,03% y 52,94% respectivamente lo que indica que este material es de
facil despolimerizacion, contrario a los resultados obtenidos por Gonzales et al (2016, p.9) quien
obtuvo valores superiores de lignina con respecto a la celulosa por lo que el material estudiado
por dicho autor posee una estructura quimica mas fuerte gracias a la resistencia que otorga la
lignina a los enlaces lo que dificulta la extraccion de celulosa.

La prueba de media de Tukey se muestra 13-4 y es presentada graficamente en la figura 3-4, es
una prueba de comparacion de media que se aplica en aquellos tratamientos con diferencias
significativas después del realizar el ANAVAR vy permite separar los grupos en funcién de la
media obtenida, en este caso se conforman 3 grupos aquellos con valores bajos de lignina, los que
poseen valores intermedios y los que presenta valores altos, representando los tratamientos con
mayor eficiencia de remocion de la lignina.

Los valores de lignina pueden ser explicados por las variaciones en el nimero Kappa (K), en
relacién al indice K los valores mayores a los que corresponden los tratamientos T1 T5y T8 los
cuales presentaron una concentracion de NaClO de 1y 2 %, mientras que los valores mas bajos

se observaron en los tratamientos T3, T4y T7 (Figura 3-4).
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Figura 3-4: indice K después de diferentes tratamientos de extraccion alcalina en
cascara de cacao.

Fuente: Moscoso (2022)

El indice de Kappa para pulpa no blanqueada fue de 15.09% y en la pulpa blanqueada fue 5%.
Aguilar-Rivera (2011, p.189), report6 valores mayores para el indice Kappa de 18.1% (bagazo sin
almacenar) y 11.8 % (bagazo industrial fresco).

Los resultados muestran la manera eficiente de eliminacion de lignina debido a que los valores
encontrados estan dentro de los estandares con indice Kappa (10-15) para pulpa no blanqueada
Se observa un numero de Kappa elevado, lo que implica un contenido de lignina inusualmente

alto para una pulpa quimica blanqueada (Ramirez et al., 2018, p.80).

4.6 Relacion contenido celulosa y lignina

El mejor procedimiento de extraccion no es aquel que extraiga mas celulosa, sino que a su vez
disminuya considerablemente el contenido de lignina, en este caso esa relacion fue mayor en los
tratamientos T7 y T3 con 6,59 y 5,43 respectivamente y fue menor en los tratamientos T5y T2
con valores de 2,29 y 2,15 (Figura 4-4), los tratamientos donde el procedimiento de extraccion
fue optimo fueron aquello donde se extrajo mas celulosa de la cascara de cacao y menos
compuestos lignoliticos y que corresponde a aquellos tratamientos con una adecuada relacion

entre los extractantes (1:1 0 1.1).
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Figura 4-4: Relacion del contenido de celulosa/ lignina después de diferentes
tratamientos de extraccion alcalina en céscara de cacao.

Fuente: Moscoso (2022)

La relacion celulosa/lignina es un indicativo del grado de pureza del material evaluado, un alto
contenido de lignina con respecto a la celulosa indica que no es una muestra totalmente pura, de
acuerdo a Garcia-Garcia et al. (2013, p.57) de acuerdo a normas internacionales consultadas en
dicho estudio, se requiere obtener celulosa con una pureza superior al 97%, los autores en su
analisis del bagazo de cafia encontraron que la celulosa pura se somete a un proceso de hidroélisis
acida en medio acuoso, esta hidrdlisis parcial controlada mediante el empleo de acido clorhidrico
logra una fraccion cristalina de celulosa con 97% de pureza y un grado de polimerizacion entre

180-200, lo que da cumplimiento a la farmacéutica.

En el caso de esta investigacion se obtuvo una celulosa con pureza de 52,94% en el caso del
tratamiento 7 con un contenido de lignina de 8,03%, el tratamiento 3 también obtuvo también una
buena relacion entre contenido de celulosa y contenido de lignina obteniendo 47,94% y 8,82%
respectivamente, aunque en ambos casos el porcentaje de lignina es bajo con respecto a la
celulosa, la pureza de la celulosa no cumple con el requisito expresado en el estudio de Garcia-
Garcia et al. (2013), por lo que se requiere mejorar el proceso de pre tratamiento con hidrolisis

acida, con el que quiza se incrementaria el rendimiento y la pureza del producto.
4.7 Balance de masa

En el siguiente diagrama esta presentado el balance de masa de los diferentes procesos por los

gue paso la materia prima cascara de cacao (Theobrama cacao L.) en laboratorio, se detalla cuanta
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masa entro, se ocupod y cuanta sobro para pasar a la siguiente etapa, ademas en cada etapa se

detalla su rendimiento.

Materia prima

utibzada n el 18.94g 33229¢
procesa '_M\ '_M,\
199g o 184g
» Hidrélisis cida » Lavado 54 NaCIO
|
8, 34g 280,672g 152 I
Rend=% %aRend=100 YiRend=60 YeRend=30%
) e 612 |
37.0652g Filtrada Hidrdlisis basica Secado en estufa L Filtrado
| -~
31,7548 Sg NaDH 24 48g 142 8z
YaRend=55 YRend=10 YoRend=46.15

Secado en estufa

16806 2g NaOH 2,180

Figura 5-4: Diagrama de balance de masa.
Fuente: Moscoso (2022)

4.8 Propiedades de la celulosa obtenida a partir de la cascara de cacao

Después de realizar la evaluacion experimental de los tratamientos se observa que el tratamiento
maés eficiente es el tratamiento 7.

Las propiedades del producto se determinaron segtn las normas INEN (Instituto Ecuatoriano de
Normalizacion) y en combinacion con las normas) y TAPPI (Technical Association for the Pulp
and Paper Industries), en la tabla 9-4 se observa los resultados de las principales propiedades

fisico - quimicas analizadas.

Tabla 9-4: Resultados fisico - quimicos del producto obtenido
Identificacion

Ceniza Densidad Humedad H cualitativa de Pureza de
(g/ml) (%) P celulosa (%)
celulosa
7,13 0,416 86,54 7,33 Positiva 52,94

Fuente: Moscoso (2022)

En la tabla 9-4 se presentan los valores de ceniza, densidad, humedad y pH de la celulosa obtenida
a parir de la céscara de cacao, si se compara los valores con los establecidos por el Reglamento
(CE) n°1333/2008 para la union europea el porcentaje de ceniza esta en el rango el cual debe ser
mayor a 5 pero menor a 7,5, pero no cumple con la humead requerida la cual debe ser inferior al
7 %.
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La solubilidad de la celulosa se determind, por medio de la normativa INEN la cual indica que
debe ser insoluble, en &cidos, etanol y otras sustancias. En la siguiente tabla se demuestra que

los resultados fueron positivos ya que nuestra materia fue insoluble en las distintas sustancias.

Tabla 10-4: Resultados de solubilidad

SOLVENTES SOLUBILIDAD
AcCIDO ACETICO 20% NO
HICLORITO DE SODIO 5% NO
AcIDO SULFURICO 15% NO
ACIDO CLORHIDRICO 10% NO
ETANOL 98% NO
AGUA NO

Fuente: Moscoso (2022)

En la tabla 10-4 se presenta el comportamiento de la solubilidad de la celulosa obtenida a partir
de céscara de Cacao, usando diferentes solventes como &cido acético al 20 %, hipoclorito de sodio
al 5 %, acido sulfarico al 15 %, acido clorhidrico al 10 %, etanol 98 y agua, en todos los casos la
celulosa cumple con los criterios de calidad establecidos por el INEN el cual establece que la

misma debe ser insoluble en diferentes sustancias, incluyendo acidos alcoholes y agua.

Los resultado de pH muestra que todos los tratamientos presentaron valores similares de pH a
excepcion del tratamiento T1 que presentd un valor significativamente més bajo (Figura 6-4) en
comparacion al resto de los tratamientos con un pH de 6,67 cuando los valores de pH se
encontraron normalmente entre 6,82 y 7,6, el valor mas bajo corresponde al tratamiento con la
menor concentracion de NaClO, valor que aumenta cuando se aumenta la concentracion del
mismo independientemente de la concentracién de NAOH, sin embargo el valor del pH se reduce

cuando la relacion NaOH/ NACIO disminuye.
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Figura 6-4: Cambios en el pH después de diferentes tratamientos de extraccion alcalina
en cascara de cacao.

Fuente: Moscoso (2022)
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En todos los casos los valores de pH superan los valores maximos permitidos por la horma
farmacopea que acepta hasta pH de 5,7 y la norma UIP Cuba-9 cuyos valores maximos son de
6,7 (Garcia et al., 2006, p.115).

49 Celulosa
Para comparar la celulosa obtenida se tomd como referencia el trabajo de Gonzélez et al (2016, p.
499) donde se compararon las caracteristicas de una serie de residuos agricolas y cuyos resultados

se presenta en la tabla 11-4.

Tabla 4-4: Comparacion de calidad de diferentes residuos agricolas para la obtencién de celulosa
para la fabricacion de papel.

Material Celulosa (%) Lignina (%)
Pellejo de yuca 56-58 25-20
Véstago de platano 55-56 18-20
Céscara de Pifia 51-56 20-25
Céscara de mango 52-56 30-33
Tallos de Rosas 51-52 25-26
Tallos de maiz 50-52 32-38
Céscara de tomate de arbol 44-46 20-25
Céscara de lulo 39-46 26-29
Pétalos de rosa 53-47 17-22
Tallos de girasol 44-46 15-18
Tallos de clavel 39-43 22-30
Céscara de maracuyéa 32-35 35-43
Céscara de naranja 30-33 8-11
Hoja de cebolla 28-30 17-20
Capacho de uchuva 26-29 22-26
Corono de pifia 25-28 29-30
Pasto seco 40-44 4,8-7
Residuos de rabano 25-34 21-26
Pétalos de crisantemo 25-29 26-35
Céscara de limén 17-21 14-20
Tusa de maiz 25-31 18-23
Céscara de cacao 25-52 8-15

Fuente: Gonzélez et al (2016)

El potencial de la cascara de cacao para la produccion de celulosa supera a la mayoria de los
materiales presentados en la tabla 11-4, siempre y cuando el proceso de extraccion se realice
considerando las proporciones de NaOH/NaClO sugerida en este estudio, en este caso
corresponde al T7, asi mismo el grado de lignificacion encontrado en estudio fue inferior a la
mayoria de los residuos comparados en la presente investigacion.

Existen residuos en la agroindustria con alto potencial para la produccion de papel como es el
caso de vastago de platano, pellejo de yuca, los tallos de rosa, clavel, girasol, de maiz, la cascara
de mango y de tomate de arbol, cuyos valores de celulosa son superiores al 40%. Por lo cual se
puede afirmar que los tallos poseen altos contenidos de celulosa, lo que coincide con lo
encontrado en otras investigaciones como las de Reales et al. (2016, p.11), Peralta (2021, p.57) ¥
Vargas et al. (2018, p.59).
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CONCLUSIONES

Al caracterizar la materia prima (Theobroma cacao) de acuerdo a las normas del Technical
Association of Pulp and Paper Industry (TAPPI) presenta un pH de 7.17, densidad de 0,41 g/ml,
hemicelulosa 14.5 %, lignina 25,5% y celulosa 53%. Por su contenido y en comparacién con otros
residuos agroindustriales, puede convertirse en una fuente adecuada para la obtencién de

derivados de celulosa, situacion que permite aprovechar este excedente de residuo.

Las variables y los pardmetros extractivos mas eficientes a nivel de laboratorio que permiten un
mayor rendimiento en la obtencion de celulosa, son los empleados en el tratamiento T7: hidrolisis
acida H2S04 al 0,4% por 60min a 60°C, hidrolisis alcalina al 5% NaOH por 120 min a 60°C y el
blanqueamiento con NaClO 5% por 300min a 25°C estos parametros logran un incremento del
pH durante el proceso de extraccidon alcalina, ademas de un aumento de extraccion del contenido

de lignina, permitiendo mayor pureza de celulosa.

El producto obtenido a partir del tratamiento T7 mediante su caracterizacion de acuerdo a normas
del Instituto Ecuatoriano de Normalizacion (INEN) y del Technical Association of Pulp and Paper
Industry (TAPPI) presenta las siguientes caracteristicas: ceniza 7,13%, densidad 0,416 g/ml,
humedad 86.54%, pH 7,33, pureza de celulosa 52,94% no presenta solubilidad para los siguientes
componente hipoclorito de sodio 5%, acido sulfurico 15%, acido clorhidrico 10%, etanol 98% y
agua. Al comparar con el Reglamento (CE) n°1333/2008 para la Unién Europea la celulosa
obtenida no puede ser utilizada como grado alimenticio y farmacéutico, pero si se logra alcanzar
la pureza de al menos un 60% es posible usar este producto como materia prima para

carboximetilcelulosa de uso para la industria de detergentes y lodos de perforacion.
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RECOMENDACIONES

Evaluar el uso de otra sustancia acida como &cido clorhidrico para el pre tratamiento &cido en el
proceso de extraccion que incremente el rendimiento y pureza del producto final.

Evaluar el uso de otras sustancias alcalinas para el proceso de extraccién gque aumenten el
rendimiento de extraccion de celulosa.

Evaluar el proceso de secado para mejorar el pardmetro de humedad del producto final.

Realizar pruebas considerando otros factores que pueden afectar el procedimiento de extraccion
como el tiempo y la temperatura.

Hacer el analisis beneficios/costos producto del aprovechamiento de residuos de cacao para la
obtencidn de celulosa.

Realizar ensayos con nuevas combinaciones de las sustancias usadas en la hidrolisis, incluyendo
modificaciones adicionales al protocolo para mejorar el método y obtener celulosa de mayor

pureza.
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