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RESUMEN

La creciente generacion y disposicion de residuos sélidos urbanos (RSU) constituye un gran
problema para el medioambiente. Los rellenos sanitarios son ampliamente utilizados para la
gestion de (RSU); sin embargo, pueden generar varios problemas ambientales como:
contaminacién de las aguas subterraneas, suelos, entre otros. En Ecuador entre los distintos tipos
de residuos existentes, se encuentran los de la papa (Solanum tuberosum), los cuales no tienen
ningln tipo de aprovechamiento. Esta investigacién se plantea la posibilidad de obtener
nanocelulosa a partir de la cascara de papa. Para ello, se tom6 muestras de la cascara de papa; se
analizd su composicion y se determind el contenido de humedad, asi como de celulosa;
posteriormente se sometié a una hidr6lisis acida para obtener la nanocelulosa. Se trabaj6é con
temperaturas de 50 — 70 grados Celsius durante 50 minutos, y concentraciones de acido sulfdrico
(AS), 4 - 6 M. Se realizo un anélisis infrarrojo de la cascara de la papa, y del producto obtenido.
Ademas, se realizé un andlisis por microscopia electronica de barrido (MEB) para determinar el
tamafio y morfologia de la nanocelulosa. El porcentaje de humedad fue del 86,1%, y el porcentaje
de celulosa fue del 22,2%. El espectro infrarrojo mostrd las sefiales caracteristicas de
nanocelulosa, teniendo bandas alrededor de 3335,73 cm-1 correspondiente a los grupos O-H, a
1367,55 cm-1 de los grupos C-CH3, a 2917,47 cm-1 correspondientes a los grupos C-H y a
1160,16cm-1 de los grupos C-O. El analisis por (MEB) mostr6 nanoparticulas con diametros entre
30 y 11450 nm. Se concluye que las condiciones mas favorables para obtener nanocelulosa son:
hidrolisis &cida con (AS) 6 M, y una temperatura de 50 grados Celsius. Por Gltimo, se recomienda
variar el tiempo de hidrolisis para obtener mejores resultados con concentraciones de (AS) mas

diluidas.

Palabras clave: <CASCARA DE LA PAPA>, <CELULOSA>, <HIDROLISIS ACIDA>,
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SUMARY/ABSTRACT

The growing generation and disposal of municipal solid waste (MSW) is a major problem for the
environment. Landfills are widely used for MSW management; however, they can generate
several environmental problems such as: contamination of groundwater, soils, among others. In
Ecuador among the different types of existing waste, there are those of the potato (Solanum
tuberosum), which do not have any type of use. This research raises the possibility of obtaining
nanocellulose from potato peel. To do this, samples were taken from the potato peel; its
composition was analyzed and the moisture content, as well as cellulose, was determined; it was
subsequently subjected to acid hydrolysis to obtain the nanocellulose. It was worked with
temperatures of 50 — 70 degrees Celsius for 50 minutes, and concentrations of sulfuric acid (AS),
4 - 6 M. An infrared analysis of the peel of the potato and the product obtained was carried out.
In addition, a scanning electron microscopy (MEB) analysis was performed to determine the size
and morphology of the nanocellulose. The percentage of humidity was 86.1%, and the percentage
of cellulose was 22.2%. The infrared spectrum showed the characteristic signals of nanocellulose,
having bands around 3335.73 cm-1 corresponding to the O-H groups, to 1367.55 cm-1 of the C-
CH3 groups, to 2917.47 cm-1 corresponding to the C-H groups and to 1160.16¢cm-1 of the C-O
groups. The analysis by (MEB) showed nanoparticles with diameters between 30 and 11450 nm.
It is concluded that the most favorable conditions to obtain nanocellulose are: acid hydrolysis
with (AS) 6 M, and a temperature of 50 degrees Celsius. Finally, it is recommended to vary the

hydrolysis time to obtain better results with more dilute concentrations of (AS).

Keywords: <POTATO PEEL>,  <CELLULOSE>,  <ACID HYDROLYSIS>,
<NANOCELLULOSE>, <CHOLA POTATO (Solanum tuberosum)>, <URBAN SOLID
WASTE (MSW)>, <SULFURIC ACID(AS)>, <SCANNING ELECTRON MICROSCOPY
(MEB)>.
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INTRODUCCION

Sudamérica, es una tierra llena de recursos naturales, entre ellos se encuentran los productos que
se obtienen atreves de la agricultura. Algunos de ellos gozan de gran popularidad en la region,
por lo que son altamente consumidos en los hogares latinoamericanos. La papa Solanum
tuberosum es uno de los tubérculos més utilizados en la coccidn de diferentes platos, por lo que
en paises como Ecuador, Colombia o Peru tienen una alta demanda y produccion. El alto consumo
de este tubérculo, a su vez, también genera un gran nimero de desechos organicos, los cuales al
acumularse en rellenos sanitarios pueden generar lixiviados, que son contaminantes ambientales
de gran preocupacion.

La finalidad de esta investigacion es utilizar los residuos sélidos organicos (cascara) de la papa
Solanum tuberosum para obtener nanocelulosa, el cual es un producto muy demandado en
diversas industrias extrajeras. Dando asi, una alternativa para utilizacion de los diferentes residuos

generados por este tubérculo.

Planteamiento del problema

Enunciado del problema

Sudamérica es una tierra con riqueza natural, esta puede ser mineraldgica, petrolera, turistica, o
agro ganadera. Entre todos estos recursos, tenemos uno gue ha pasado desapercibido la mayoria
del tiempo, porque, al ser un producto agricola, solo ha sido aprovechado en la nutricion humana.
Hacemos referencia a la Solanum tuberosum, un tubérculo de origen sudamericano, que se
encuentra ampliamente en paises como, Ecuador, Pertd, Colombia, entre otros. Su produccion es
amplia, porque, es un producto de uso comun, y empleado en diferentes platos populares de estas
regiones.

El Ecuador es un pais que no cuenta con una adecuada gestién de desechos sélidos, esto lo
contemplamos en noticias, como la publicada por el diario EI Universo (2020), donde explica
que, Quito una de las mas grandes ciudades del pais, puede sufrir una crisis ambiental, debido a
que, el relleno sanitario del INGA, se encuentra a punto de terminar su vida Gtil. Ademas, esta
problematica se agrava, puesto que, este vertedero presenta problemas con los lixiviados
generados por los desechos de tipo organico.

Los lixiviados son liquidos que percolan por los residuos sélidos depositados y que extraen
solidos disueltos o suspendidos a partir de ellos. (EMGIRS 2016). Su composicion puede variar,
dado que, suelen tener altas concentraciones de: nitrégeno, hierro, cloruros, fenoles y manganeso.
También, puede incluir otros productos quimicos como metales pesados, pesticidas o solventes

(Bellver 2020). Al no ser tratados adecuadamente, pueden convertirse en potenciales contaminantes



ambientales, especialmente del agua superficial o subterranea, por esta razén, se busca evitar la
formacidn de los mismos (Bellver, 2020).

En el pais, pocas ciudades cuentan con plantas de tratamiento de agua (Instituto Nacional de Estadistica
y Censos 2015, p. 28), para remediar la contaminacion por la formacion de lixiviados. En
consecuencia, varias poblaciones pueden verse afectadas con problemas de salud, debido al
consumo de agua contaminada. Incluso sin ser aledafias a un vertedero.

La problematica planteada anteriormente, se agudiza, porque, el Ecuador posee una pobre cultura
del reciclaje y de la separacién de la basura, facilitando la mezcla de diferentes desechos en los
rellenos sanitarios. Esto se debe a diversos factores, uno de ellos es, la falta de politicas que
sancionen fomente la separacion y el reciclaje. Asi mismo, se necesita una mayor participacion
de la empresa privada, ya que, si bien existen industrias en el pais relacionadas con el reciclaje;
la fomentacién de programas o iniciativas por parte de la industria nacional, en torno al
aprovechamiento de los desechos podria disminuir el flujo de desperdicios en los rellenos
sanitarios.

De acuerdo con, Riera, Maldonado y Palma (2019, p. 228) , en el pais se elimina sin ningln tipo
de aprovechamiento 2200 millones de kilogramos de residuos agroindustriales los cuales estan
principalmente conformados por almiddn o compuestos lignocelulésicos, los cuales tienen un
gran potencial para ser utilizados después de diferentes procesos quimicos (Ministerio del Ambiente
y Agua 2015).

Es importante que el Ecuador, tenga un cambio de mentalidad ante la industria del reciclaje de
desechos organicos, ya que, de estos se pueden obtener productos de alto valor en el mercado.
Cabe hacer énfasis en este Ultimo punto, puesto que, el pais segln informacién del diario El
Comercio (2012) en la publicacién, "Ecuador, con petr6leo para 20 afios mas™, un estudio revela
que el pais cuenta con reservas de petréleo para 20 afios mas, lo que vuelve alarmante la situacion
del pais. Se deberia empezar a buscar nuevas materias primas o productos para su
comercializacion, los cuales ayuden a sustentar la economia del pais, debido a que, el petréleo
representa un 36,7% de las exportaciones del pais, convirtiéndonos en dependientes de este
producto (El Comercio 2012).

En el presente trabajo investigativo, nos enfocamos en los desechos generados por la cascara de
Solanum tuberosum o cominmente conocida como papa chola. Ya que, los residuos generados
por empresas dedicadas a la produccién de papas enfundadas, restaurantes de comida rapida, o en
su defecto, la basura generada por el consumo de este tubérculo en los hogares ecuatorianos es
considerables. Asi pues, segun datos obtenidos por Riera, Maldonado y Palma (2019, p. 233),
es el 7mo producto agricola que mas produce el Ecuador con una cantidad de produccion de
377.243.000 de kg por afio, de modo que es de suponer que los desechos producidos por la misma

deben ser numerosos (Riera, Maldonado y Palma 2019).



Formulacién del problema

Generacidn de residuos sélidos de la papa chola (Solanum tuberosum)

¢Es posible obtener nanocelulosa a partir de los residuos sélidos de Solanum tuberosum?

Justificacion

La nanocelulosa es un material, que ha tenido un crecimiento de popularidad en diferentes
industrias, gracias a sus propiedades estructurales y quimicas. Por lo que se lo puede utilizar en
diferentes cadenas productivas como: gas, adhesivos, productos de papel, textiles, cemento,
plasticos, pinturas, recubrimientos, objetos de cuidado personal, atencion médica, alimentos,
bebidas, y electronica (Future Markets Inc. 2019). Teniendo asi, un gran campo de aplicacién, ademas,
de ser econémicamente redituable ya que segin un reporte de Future Markets Inc. (2019):
“Nanocellulose Market, Production and Pricing Report,” la demanda de nanocelulosa supera a la
produccion de la misma. (Future Markets Inc. 2019).

Esto se debe a diferentes factores, uno de ellos es su obtencion, porque, se utilizan reactivos y
equipos que son de uso comun en empresas y fabricas relacionadas con la quimica. Ademas, con
el beneficio de que se puede aprovechar residuos orgéanicos de diferentes origenes, en vista de
que, la mayoria cuentan con celulosa en su composicion.

Se eligio la cascara de Solanum tuberosum como materia prima a trabajar, dado que, contiene una
cantidad considerable de celulosa en su composicion (alrededor del 21%) (Flor 2017, pp. 71-73), lo
que, vuelve factible utilizar este desecho agricola como objeto de estudio.

Otro motivo, por lo que, se opto el uso de la Solanum tuberosum, es su amplio consumo, sobre
todo en la region andina del Ecuador, esto se evidencia con los datos proporcionados por Riera,
Maldonado y Palma (2019, p. 233), donde el pais en promedio consume 377.243.000 kg de papa
al afio, por lo que, la cantidad de desechos generados por el mismo debe estar en la misma
proporcidn, volviendo a estos Gltimos un material deseable para convertirlo un producto de valor
agregado (Riera, Maldonado y Palma 2019).

Por otra parte, la presente investigacion pude contribuir, fomentar la diversificacion y el desarrollo
industrial del pais, porque, el Ecuador, en vista de que sus reservas petroliferas tienen
aproximadamente 20 afios de vida Util; podria empezar a plantearse, la creacién de nueva industria
relacionada con el reciclaje y el desarrollo de nuevos materiales a partir de los desechos organicos
generados por la actividad humana. Lo que, en nuestra opinién, es otro motivo por el cual se debe
aprovechar los recursos con los que ya se cuenta; pero, estan siendo desperdiciados por el

desconocimiento, o por la falta de investigacion.



Objetivos

Objetivo General

Obtener nanocelulosa mediante la hidrdlisis &cida de la cascara de Solanum Tuberosum, para el

aprovechamiento de los residuos sélidos de la misma.

Obijetivos Especificos

e Aislar la celulosa contenida en la cascara de la Solanum Tuberosum mediante hidrolisis acida,
para su posterior transformacién en nanocelulosa

o Establecer las condiciones experimentales mas favorables que permitan conseguir el mejor
rendimiento, al momento de obtener nanocelulosa

e Determinar mediante diferentes técnicas instrumentales las caracteristicas fisicoquimicas de

la nanocelulosa para su posterior analisis y descripcion



CAPITULO I

1. MARCO TEORICO

1.1. Antecedentes

La Solanum tuberosum (papa Chola) es una variedad encontrada por primera vez en los altiplanos
de, Perly Bolivia, hace unos 8000 afios. Desde entonces, este tipo de tubérculo ha sido consumido
en toda la region sudamericana, debido a su sabor y a la facilidad de este fruto en producirse
(Carrera 2018).

Ecuador, es uno de los grandes consumidores de este alimento, dado que, a nivel nacional se
produce 275.346 toneladas de papa, dato que se puede evidenciar en el boletin técnico N°-01-
2019, de la ESPAC (2020, p. 10). Los mayores consumidores de esto producto natural son los
hogares, los cuales representan un 74% del total; en segundo lugar, es la Industria relacionada con

la papa la cual ocupa un 9% de este producto; por dltimo un 17 % de papa se utiliza como semillas
(Mancero 2007, p. p 10).
Este trabajo investigativo se enfoca en la utilizacion de estos residuos sélidos, para elaborar

productos de alto valor como la nanocelulosa. La celulosa, por lo general se extrae de la madera,
la cascara de ciertos frutos, por ejemplo, el coco y el pomelo (Abraham et al. 2013; Mat Zain, Yusop y
Ahmad 2014). En las algas, la celulosa, puede obtenerse de diversas especies como, Valonia,
Micrasterias rotate, Coldophora, etc. La celulosa bacteriana, es un producto que se origina en los
procesos metabélicos primarios de bacterias, como por ejemplo, Gluconacetobacter xylinus
(Kargarzadeh, Hanieh et al. 2017, p. 8).

Presenta diversas aplicaciones potenciales a nivel industrial (envasado, construccion, electronica,
alimentos, etc) (Hansen et al. 2014, p. 1). Los materiales de nanocelulosa, son menos costosos en
comparacién con otros nanomateriales, ademas, son resistentes, ligeros y renovables (Erickson y
Washington 2014, p. 26). Para el aislamiento de la celulosa y su posterior uso en la elaboracion de
nanomateriales; se recurre al uso de metodologias, en las cuales se procede con la eliminacion de,
lignina, hemicelulosa y resinas; mediante tratamientos bésicos y/u oxidantes; afectando la
organizacién cristalina, polimorfismo, estabilidad térmica y quimica del material celuldsico
(Mariano, El Kissi y Dufresne 2014, p. 794).

En 1983, a partir de la pulpa de madera mediante un proceso de homogenizacion, se logré
producir por primera vez Nanofibras de celulosa (cellulose nanofiber, CNF) (Abdul, Bhat y Ireana
2012, p. 967), posteriormente, en el afio de 1990, Ranby, obtuvo suspensiones coloides de celulosa
por un proceso de degradacion controlada de fibras de celulosa, esto inspird que, Nickerson y

Habrle, en sus investigaciones observaran por primera vez nanocristales de celulosa en forma de



aguja mediante la degradacion inducida por ebullicion, de las fibras de celulosa (Habibi, Lucia y
Rojas 2010, p. 3484).

La nanocelulosa al ser un producto relevante, se han realizado diversas investigaciones para
obtenerla, usando métodos que sean amigables con el ambiente; mediante el aprovechamiento de
residuos agroindustriales. Por ende, se ha logrado obtener nanocelulosa de la céscara de sandia,
con rendimientos entre un 58,35y 64, 76% (Garcia y Zegarra 2020, p. 14). Asi mismo, Ochica (2015,
p. 42), obtuvo Nanofibras de celulosa a partir del bagazo de la cafia de azlcar, obteniendo un
porcentaje de celulosa del 42%. Pech (2018, p. 53) obtuvo nanocristales de celulosa, a partir de
las fibras de celulosa de, Agave Tequila Weber, con porcentajes de rendimiento de un 28%.

La nanocelulosa, es un producto gue ya se ha obtenido en el pais, en investigaciones como la del
Boletin de Prensa N° 170 el 05 de junio desarrollado por el Senescyt (2014), donde el Ph.D. Javier
Carvajal, obtuvo este material a partir de la biomasa de la tagua. O como lo refleja el trabajo de
Herrera (2018, p. 16) donde extrajo nanocelulosa, a partir de las puntas de abaca.

En el pais no se ha realizado ninguna investigacion respecto a la obtencion de nanocelulosa a
partir de los residuos sélidos de la Solanum tuberosum; pero, en otros paises, han conseguido
obtener nanocristales de celulosa, a partir de otras variedades de papa. En la India, en el articulo
elaborado por Raigond et al. (2018), obtuvieron nanocristales de celulosa, a partir de la cascara
de papa de la variedad Kufri Chipsona-1; los nanocristales presentaban forma de varillas, con
tamarios entre 40 a 100 nm. Por otra parte, en Canada, la investigacion llevada por Chen et al.
(2012); obtuvieron nanocristales de celulosa de las cascaras de papa de la variedad Russet
Burbank, con porcentajes de rendimiento entre 41-42%; las dimensiones de dichos nanocristales
fue de 410 + 181 nm.

1.2. Bases Tedricas

1.2.1. Papa

La papa, es uno de los vegetales més producidos y consumidos a nivel mundial; originaria de Los
Andes. Tanto su consumo como produccion se ha incrementado en paises en vias de desarrollo
(Devaux et al. 2010, p. 5-6). En el Ecuador, en el afio 2019, la superficie cosechada de papa fue de
19.675 hectéreas, sus cultivos principales se localizan en la region Sierra, en las provincias de,
Cotopaxi, Chimborazo y Carchi. La produccion anual fue de 275.346 toneladas, el 43,6% de
produccién nacional proviene del Carchi (ESPAC 2020).

En el Ecuador, en base a un estudio realizado por el Instituto Nacional Auténomo de
Investigaciones Agropecuarias (INIAP) en 1994, de determind que existen 400 diferentes tipos
de papa, entre las especies andigenas y phureja, pero se siembra cominmente solo 30 tipos, de

los cuales los més representativos son las variedades de, INIAP-Gabriela y Superchola. El cultivo
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de papa en el pais se desarrolla en terrenos irregulares, en laderas hasta con un 45% de pendiente

y a una altitud entre 2.400 a 3.800 m.s.n.m (Sherwood y Pumishato 2002, p. 21-24).

Las categorias taxondmicas de la papa son:

Familia: Solanaceae

Género: Solanum

Subgénero: Potatoe

Seccion: Petota

Especie: Tuberosa

Componentes principales que la papa:

¢ Carbohidratos: en forma de almidon (75% de la materia seca), azlcares y otros polisacaridos.

o Fibra alimentaria: se encuentra en la piel; conforma del 1 al 2% del total de la papa

o Compuestos Nitrogenados: representa del 3 al 15% de la materia seca.

e Proteinas: localizadas en el cortex y meédula de la papa, dentro de las principales proteinas
contenidas en la papa tenemos, albuminas 49%, globulinas 26%, pro laminas 4,3%, y
glutelinas 8,3%.

e Lipidos: se encuentra mayoritariamente en la piel (0,1%)

o Vitaminas: contiene vitamina C, vitaminas hidrosolubles y liposolubles en pequefias trazas
(Isique y Sing 2017, p. 23).

¢ La papa contiene ademas lignina en concentraciones de 0,25% p/p a 1,13% p/p, celulosa de
0,77 % p/p a 3,24% p/p y hemicelulosa de 0,67% p/p a 3,01% p/p, en materia seca, en base a
los resultados obtenidos por (Flor 2017, p. 71-73).

1.2.2. Residuos sélidos organicos y sus efectos

Gran parte de residuos solidos organicos como, la cascara de papa, cascarilla de arroz, cascara de
frutos citricos, etc, son desechados junto con la basura comun o en el peor de los casos suelen ser
vertidos en alcantarillas. Por ende, al no ser reciclados apropiadamente, dichos residuos pueden
causar diversos impactos ambientales, afectando los suelos, agua y ecosistemas (Vargas y Peréz 2018,
p. 61). En la investigacién realizada por Saval (2012, p. 34), indica que, los microorganismos
presentes en el suelo, degradan estos residuos, generando lixiviados los cuales pueden infiltrarse
en el subsuelo y contaminar los acuiferos, ademas, pueden generar malos olores.

Dentro de los efectos mas destacados que generan este tipo de desechos, son, un incremento en la
contaminacién, provocando problemas de salud, afectando a la naturaleza, destruyendo
ecosistemas y degradando la biosfera. La salud se ve afectada por la acumulacion y el manejo
inadecuado de los mismos, provocando la proliferacion de ratas, cucarachas y mosquitos, los

cuales son portadores de graves enfermedades (Mejias, Orozco y Galaan 2016, p. 32).



1.2.3. Formacion de los lixiviados

La acumulacidn de residuos organicos, se degradan con mayor facilidad por la accion del, calor,
el viento y la humedad; los cuales, suelen mezclarse con nitratos y fosfatos presentes en el suelo.
A esta mezcla se une, ademas, liquidos presentes en todo tipo de envases plasticos 0 metalicos;
compuestos de uso diario como detergentes y otros quimicos; también el agua de lluvia interviene
en la formacioén de los lixiviados. La combinacion de todo lo mencionado con anterioridad, forma
un liquido negro o amarillo de aspecto denso y maloliente, cuya composicion puede variar

dependiendo de sus grados de toxicidad, dependiendo de los elementos que lo forman (Bellver,
2020).

1.2.4. Efectos de los lixiviados

Los lixiviados son preocupantes para diferentes gobiernos y municipios a nivel mundial, debido
a que pueden presentar, metales pesados y concentraciones elevadas de calcio y magnesio, amonio
entre otros. Los lixiviados de un relleno sanitario en general, presentan una elevada concentracion
de materia organica, alli se encuentran altas concentraciones de organismos patégenos como la

Escherichia coli, Citrobacter freundii, Hafnia alvei, etc. También, hay presencia de sustancias
como el arsénico; un compuesto altamente cancerigeno. Dentro de los metales que suelen estar
presentes en los lixiviados, tenemos; el plomo, que precede de baterias de los coches, aparatos
electrénicos o pléasticos, el cual, puede ocasionar lesiones cerebrales en los nifios e hipertensién
arterial en adultos; el mercurio, que produce lesiones renales y neurolédgicas; las fuentes de cadmio
gue producen lesiones renales y hepéticas (Ramos 2009). El control inadecuado de los lixiviados

puede contaminar los suelos, aguas superficiales y acuiferos (Fernandez 2006).

1.2.5. Celulosa

La celulosa es un polimero renovable, de bajo costo, ligero, con morfologia Unica, insoluble en
agua y abundante. Se la ha utilizado, en forma de fibras o derivados en diversos productos y
materiales durante casi 150 afios. La celulosa se encuentra distribuida en plantas superiores y
animales marinos como, Tunicados. Ademas, podemos encontrarla en menores concentraciones
en, hongos, algas, invertebrados e incluso amebas (Habibi, Lucia y Rojas 2010, p. 3480).

La celulosa, empezé a ser utilizada como materia prima en siglo XIX; pero, su estructura fue
revelada completamente en la década de 1920 cuando Hermann Staudinger, descubrié que las
moléculas pequefias podian unirse a través de enlaces de valencia primarios y formar

macromoléculas (Jiang 2020, p. 95).



1.2.5.1. Principales fuentes de celulosa

La celulosa, se puede extraer de una amplia gama de plantas, animales y bacterias. Es de gran
importancia la fuente de donde se extrae este material, ya que, afecta el tamafio y las propiedades

de la celulosa extraida (Huang, Dufresne y Lin 2019, p. 1).

e Plantas

Se ha estudiado una amplia variedad de materiales vegetales, en lo que respecta a la extraccion
de celulosa y nanocelulosa, incluida la, madera, el arroz, el sisal, el cafiamo, el lino, el kenaf y el
coco. Las fibras de algod6n, también se han utilizado como material de origen de alta calidad,
aprovechando su contenido relativamente bajo de componentes no celuldsicos en comparacion

con la madera (Kargarzadeh, Hanieh et al. 2017, p. 8 a).

e Tunicados

Los tunicados, son animales invertebrados marinos, especificamente, miembros del subfilo
Tunicata. La mayoria de la investigacién en esta area se ha centrado en una clase de tunicados
gue se conocen cominmente como, ascidias marinas, que son, una especie de filtradores de
invertebrados marinos. Los tunicados producen celulosa en el tejido exterior, denominado tunica,
del que se puede extraer una fraccion de celulosa purificada denominada tunicina. La celulosa
tunicada estd compuesta de celulosa casi pura de tipo alomorfo con alta cristalinidad (Kargarzadeh,

Hanieh et al. 2017, p. 8 b).

e Algas

Las algas de varias especies, verdes, rojas, grises y marrones, también se han considerado como
fuentes de celulosa y de nanocelulosa. Por ejemplo, se han utilizado Valonia, Micrasterias
denticulate, Micrasterias rotate, Coldophora, Boerogesenia y otros tipos de algas (Kargarzadeh,
Hanieh et al. 2017, p. 8 ¢).

e Bacterias

La celulosa bacteriana (CB), es un producto de los procesos metabdlicos primarios de ciertos tipos
de bacterias. La especie bacteriana, productora de CB mas utilizada es, Gluconacetobacter
xylinus. En condiciones especiales de cultivo, estas bacterias producen un gel espeso, compuesto

de microfibrillas de celulosa, el cual tiene entre un 97% y un 99% de agua. La ventaja de CB, es
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que es posible ajustar las condiciones de cultivo, para alterar la formacion y cristalizacion de
microfibrillas. La otra caracteristica importante de CB, es su alta pureza quimica, que la distingue
de los tipos de celulosa vegetal que, generalmente, se asocian con hemicelulosas y lignina. Sin
embargo, tanto las celulosas sintetizadas por bacterias, como la celulosa extraida de varias plantas

tienen estructuras moleculares similares (Kargarzadeh, Hanieh et al. 2017, p. 8 d).

1.2.6. Hemicelulosa

La hemicelulosa, comprende una concentracion del, 20 al 30% de la pared celular de las plantas
(Holtzapple 2003, p. 3060), s uno de los componentes esenciales de la pared celular, a diferencia de
otros compuestos como el almidén, gomas, celulosa y pectinas. La hemicelulosa no tiene un valor
comercial comparable, pero es relevante, debido a que, puede afectar en la extraccion de celulosa
y otros compuestos de interés. Se precipita con, etanol, después de haber sido extraida de la pared
celular mediante alcali diluido (Gregory et al. 1999, p. 600). La hemicelulosa se puede dividir en cuatro
tipos de polisacéridos diferentes, que son: xilanos, mananos, f-glucanos con enlaces mixtos y
xiloglucanos (Heinze y Liebert 2012, p. 142-143).

Fue utilizada por primera vez en 1891 por Schulze, porque suponian, que era un precursor de
celulosa. Staudinger propuso el nombre de “polosis” para evitar asociaciones erréneas con la
celulosa. Se diferencia de la celulosa, puesto que, sus polimeros son cortos, con un grado de
polimerizacion de 50-200, estas pueden ser de estructura lineal o ramificadas en Y. Generalmente
es un heteropolimero, compuesto por varios azlcares (Holtzapple 2003, p. 3060-3061).

La hemicelulosa, se descompone por encima de los 200 °C, siendo de ese modo, uno de los
componentes menos estables de la pared celular. Se la elimina extrayéndola con hidréxido de
sodio, a una concentracién entre 2 y 18%; aunque, se usa comunmente a una concentracion del
10%. El extracto después es neutralizado, precipitando hemicelulosa A, la cudl es lineal o casi
lineal sin grupos carboxilo &cidos, por otra parte, la hemicelulosa B permanece en solucion, la

cual se precipita al agregar etanol de forma gradual (Holtzapple 2003, p. 3065-3069).

1.2.7. Lignina

La abundancia de lignina natural en la biosfera es de 300 mil millones de toneladas y aumenta
cada afio en 20 mil millones de toneladas (Luo y Abu Omar 2017, p. 574). La biosintesis de lignina se
divide en tres procesos, biosintesis de mondémeros de lignina, transporte y polimerizacion. La
lignina se polimeriza en tres tipos de monolignol (alcohol sinapilico, unidad S; alcohol
coniferilico, unidad G y alcohol p-cumarico, unidad H) mediante peroxidasa y lactasa. La lignina

es primordial para el crecimiento y desarrollo de las plantas, mejora la rigidez de la pared celular,
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las propiedades hidr6fobas y permite el transporte de minerales a la planta (Liu, Luo y Zheng 2018, p.
1).

Los productos de lignina, son de bajo valor, por ejemplo, los lignosulfatos, los cuales se usan
como aglutinantes, debido a su solubilidad especifica en el agua. También puede ser usada como
curtiente, componente de resina, antioxidantes o aerogeles. La lignina, ademas, presenta
propiedades termoplasticas, es por ello que se la utiliza en la elaboracion de ciertos productos
termoplasticos, permitiendo reducir el uso de mezclas de polimeros costosos, como poliésteres,

poliamidas, policaprolactona y polihidroxibutirato (windeisen y Wegener 2016, p. 7-8).

1.2.8. Humedad

Todos los alimentos, contienen agua en mayor 0 menor proporcién. Su contenido en agua varia
entre un 60 y un 95% en los alimentos naturales. En los tejidos de origen vegetal y animal, el
agua, se puede encontrar de dos formas: “agua libre” y “agua ligada”. El agua libre o adsorbida,
que es la forma comun, proviene de la humedad del medio ambiente, por lo que se libera con gran
facilidad. El agua ligada, se halla combinada o absorbida; se encuentra en los alimentos como
agua de cristalizacion o ligada a las proteinas, moléculas de sacaridos y absorbida sobre la

superficie de las particulas coloidales. (UNAM 2007, p. 1).

1.2.9. Clasificacion de las estructuras de nanocelulosa

Los diversos tipos de Nanocelulosa, pueden clasificarse en diferentes subcategorias segln su,
forma, dimension, funcidn y método de preparacion, que a su vez dependen principalmente de la

fuente celuldsica y las condiciones de procesamiento (Huang, Dufresne y Lin 2019, p. 2).

e Celulosa microcristalina.

La celulosa microcristalina o microcrystalline cellulose (MCC), es un material de celulosa en
particulas, disponible comercialmente, que se prepara mediante hidrdlisis de celulosa con 4cido
mineral diluido. Consiste en grandes multiagregados de nanocristales que estan unidos entre si.
El MCC comercial, puede encontrarse en forma de particulas esféricas o en forma de varilla con

tamafos de 10 a 200 nm (Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 9).

e Microfibrillas de celulosa

Las microfibrillas de celulosa o cellulose microfibrils (CMF), se puede producir mediante el

refinamiento mecanico intensivo de la pulpa de celulosa purificada. Se considera que las CMF,
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contiene multiples agregados de nanofibrillas elementales. Las microfibrillas, tienen un ancho de

20 a2 100 nm y una longitud de 500 a 2000 nm (Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 11).

¢ Nanofibrillas de celulosa

Las nanofibrillas de celulosa o cellulose nanofibrils (CNF), consisten en haces estirados
(agregados) de nanofibrillas elementales que se construyen a partir de dominios cristalinos
amorfos alternos. Los CNF pueden tener 20 a 50 nm de ancho y 500 a 2000 nm de largo. Los
CNF, se producen generalmente por deslaminacién mecénica de la pulpa de madera blanda, en
homogeneizadores de alta presion (HPH), sin ningln pretratamiento, o después de un

pretratamiento quimico o0 enzimatico (Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 11).

e Nanocristales de celulosa

Los nanocristales de celulosa o Cellulose nanocrystals (CNC), presentan una forma similar a la
de una varilla y tiene una flexibilidad muy limitada en comparacién con las CNF, debido a su
mayor cristalinidad. Los CNC, también se conocen como celulosa nanocristalina, nanovarillas, y
cristales de celulosa en forma de varilla. Las particulas nanocristalinas se generan por la division
de dominios amorfos, asi como por la ruptura de contactos cristalinos locales entre nanofibrillas,
a través de la hidrolisis con éacidos altamente concentrados (6-8 M). Este proceso quimico, es
seguido por tratamientos mecanicos o ultrasénicos de alta potencia. Una caracteristica importante
de los CNC preparados con &cido sulfdrico (AS), es la carga de particulas negativa debido a la
formacién de grupos éster sulfato, lo que mejora la estabilidad de fase de las particulas
nanocristalinas en un medio acuoso. Las dimensiones geométricas de los CNC, pueden variar
ampliamente, con un diametro en el rango de 5 a 50 nm y una longitud en el rango de 100 a 500
nm (Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 11-12).

Las dimensiones y cristalinidad de un CNC, dependen de la fuente de celulosa y las condiciones
de extraccion. Los CNC, extraidos de materiales de celulosa pura exhiben una mayor
cristalinidad. Las particulas de celulosa nanocristalina, exhiben excelentes propiedades
mecéanicas. EI médulo tedrico de Young de un CNC a lo largo del eje de la cadena de celulosa, se
estima en 167,5 GPa, que es similar al mddulo de Kevlar e incluso superior al médulo del acero.
Al igual que otros tipos de NC, los CNC, también se pueden funcionalizar con éxito para reducir
la hidrofobicidad y facilitar la incorporacién de las nanoparticulas modificadas en una matriz de

polimero hidrofébico (Kargarzadeh, Hanieh et al. 2017, p. 11-12).
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e Nanocelulosa amorfa

La Amorphous Nanocellulose (ANC) o nanocelulosa amorfa, se puede obtener mediante la
hidrolisis acida de la celulosa regenerada con la posterior desintegracion por ultrasonido. Las
particulas de ANC, generalmente tienen una forma eliptica con diametros promedio de 50 a 200
nm. Debido a su estructura amorfa, exhibe caracteristicas especificas, tales como mayor contenido
de grupos funcionales, alta accesibilidad, mejor absorcién y mayor capacidad de espesamiento.
Sin embargo, las particulas de ANC, tienen malas propiedades mecanicas y no son adecuadas
para su uso como nanorrellenos de refuerzo. Por lo tanto, las aplicaciones principales de ANC,
son como portadores de sustancias bioactivas y agentes espesantes en varios sistemas acuosos.

(Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 13).

1.2.10. Extraccion de nanocelulosa

Existen diferentes metodologias para la adecuada extraccion de nanocelulosa, a continuacién, se
describira varios de ellos, asi como la importancia del pretratamiento en la materia prima

(Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017).

1.2.10.1. Preparacion de la nanocelulosa

El aislamiento de la nanocelulosa de varias fuentes organicas se realiza, usualmente en tres pasos.
El primero, es la purificacion de la materia prima para eliminar los componentes no celulésicos
del material vegetal y aislar la celulosa purificada. La purificacion se puede realizar, por ejemplo,
con hidréxido de sodio o potasio, seguido de blanqueo con clorito de sodio. Este procedimiento,
se puede repetir varias veces para una purificacién mas eficaz de la celulosa.

El segundo, es un tratamiento quimico controlado; generalmente hidrolisis acida, que se utiliza
para dividir los dominios amorfos, eliminar los contactos cristalinos de interfibrillas locales y
liberar la nanocelulosa; por altimo, se realiza el tercer paso, el cual consiste en un tratamiento

mecanico o ultrasénico (Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 18-22).

e Pretratamiento

El pretratamiento adecuado de las fibras de celulosa, promueve la, accesibilidad, aumenta la
superficie interna, altera la cristalinidad, rompe los enlaces de hidrégeno y aumenta la reactividad

de la celulosa (Huang, Dufresne y Lin 2019, p. 27). La eleccién del método de pretratamiento, depende

de la fuente de celulosa, y en menor grado de su morfologia. El pretratamiento de materiales
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vegetales, promueve la eliminacion total o parcial de componentes distintos de la celulosa
(hemicelulosa y lignina) y el aislamiento de fibras individuales posteriores.

El pretratamiento busca los métodos maés eficientes, para facilitar la delaminacion de la pared
celular, liberar fibrillas de tamafio nanométrico y polimorfismo de la celulosa. Se utiliza reactivos
de naturaleza basica, ya que, estos permiten una oxidacion selectiva de la lignina, y asi, las fibras
de celulosa, sean mas propensas a la hidrolisis &cida, la cual es un paso fundamental para la

obtencion de la nanocelulosa (Kargarzadeh, Hanieh et al. 2017, p. 27).

e Pretratamiento alcalino-acido-alcalino

Este pretratamiento incluye tres pasos: (i), remojo de las fibras vegetales en hidréxido de sodio
con concentraciones del 12 al 17,5% en peso durante 2 horas en una relacion 1:20 g/ml, con el fin
de aumentar la superficie de la fibra y hacer que las fibras sean mas susceptibles a la hidrolisis;
(i), tratamiento de las fibras con una solucion de &cido clorhidrico, 1M, a una temperatura entre
60-80 °C, para hidrolizar la hemicelulosa; y (iii), tratar las fibras con una solucién de NaOH al

2% en peso durante 2 horas, a temperaturas entre 60-80 °C, para romper la estructura de la lignina.
(Kargarzadeh, Hanieh et al. 2017, p. 28).

¢ Blanqueamiento

En este proceso, la pulpa puede blanquearse, para eliminar la lignina residual y otras impurezas,
sin cambios en la cristalinidad o polimorfismo de la celulosa. Tras el proceso de blanqueo, se
obtiene celulosa blanca, con una resistencia mejorada al envejecimiento. Se pueden usar varios
agentes blanqueadores, tales como, per6xido de hidrdgeno, oxigeno, ozono, acido peracético,
clorito de sodio, cloro y diéxido de cloro. Entre los agentes blanqueadores, el oxigeno y el didéxido

de cloro son los mas populares (Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 28).

¢ Efecto del tamafio de la particula en la cinética de la reaccion

Las particulas mas pequefias dan como resultado una mayor velocidad de reaccion; porque, la

superficie del reactivo se ha incrementado (BAYER 2012).

e Hidrdlisis acida

Para liberar la nanocelulosa, la hidrolisis acida del material celulésico purificado, se lleva a cabo
utilizando &cidos minerales fuertes, con concentraciones entre 6M a 8M; en condiciones

controladas de, temperatura, tiempo, agitacion y relacion acido/celulosa. Se pueden utilizar
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diferentes acidos minerales para este fin, como, acido sulfirico, &cido clorhidrico, acido fosforico,
acido maleico, acido bromhidrico, acido nitrico y acido férmico; o mezcla compuesta de acido
clorhidrico con &cidos orgénicos (acético o butirico). El &cido sulfurico, es el més utilizado para
la preparacion de nanocelulosa. Durante la hidrdlisis, los dominios amorfos y los contactos
interfibrilares locales de la celulosa, se hidrolizan; mientras que los cristales estables permanecen
intactos y pueden aislarse como particulas nanocristalinas en forma de varilla (Kargarzadeh, Hanieh
etal. 2017, p. 18).

La nanocelulosa separada en un acido fuerte, se diluye con agua y se lava mediante sucesivas
centrifugaciones. Se realiza una neutralizacion con agua destilada para eliminar el acido libre de
la nanocelulosa obtenida. Kargarzadeh, Hanieh et al. (2017, p. 18); han informado pasos
adicionales como filtracion, centrifugacion o ultra centrifugacion, asi como desintegracién
mecanica o por ultrasonidos. Si los CNC, se preparan mediante la hidrélisis de celulosa con acido
clorhidrico, las particulas nanocristalinas no cargadas tienden a flocular en dispersiones acuosas.
Por otro lado, cuando se usa acido sulfurico, como agente hidrolizante, reacciona con los grupos
hidroxilo de la superficie de la nanocelulosa, dando lugar a la formacion de grupos sulfénicos
cargados negativamente. La hidrdlisis &cida de las cadenas de celulosa en dominios amorfos,
implica la protonacion rapida de oxigeno glucosidico u oxigeno ciclico, seguida de una division
lenta de los enlaces glucosidicos inducida por la adicién de agua. Este proceso de hidrolisis
produce dos fragmentos de cadena mas cortos, al tiempo que conserva la estructura basica de la
columna vertebral (Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 18).

Ademas, de la escision de la cadena; la hidrdlisis de celulosa con acido sulfurico, también implica
una esterificacion parcial de los grupos hidroxilo. La presencia de grupos sulfato da como
resultado la superficie cargada negativamente en la nanocelulosa. Esto produce una
estabilizacion, a través de las fuerzas de repulsion de capas dobles eléctricas, la cual, es muy
eficiente para prevenir la agregacion de los CNC. Sin embargo, la introduccion de grupos sulfato,
compromete la termo estabilidad del NC.

Por lo general, al utilizar 4cidos concentrados, con tiempos de reaccion mas largos y temperaturas
elevadas, conducen a una carga superficial mas alta, ademas, de tamafios mas estrechos; pero
genera, rendimientos mas bajos, una cristalinidad y estabilidad térmica mas bajas de los

nanocristales de celulosa (Kargarzadeh, Hanieh. et al. 2017, p. 20).

e Tratamiento de los nanocristales con Ultrasonido

Las ondas acusticas, de naturaleza, no se pueden absorber por las moléculas, por lo que se tienen
que transformar en una forma quimicamente Util, a través, de un proceso indirecto y complejo
Ilamado cavitacion. Como todos los sonidos, los ultrasonidos se propagan a través de una serie

de olas de compresidn y expansion, que se desplazan a través de un medio, el ciclo de expansion
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de los ultrasonidos origina suficiente presion negativa como para romper las fuerzas de cohesién
de las moléculas del liquido, separandolas localmente, creando una micro cavidad o burbuja
(GIDOLQUIM 2014).

A lo largo de varios ciclos acusticos, la cavidad va aumentando, hasta lograr finalmente una
medida critica con la cual puede absorber eficientemente energia de la irradiacion ultrasonica. En
este punto, la cavidad puede crecer de manera adecuada. Sin esta energia, la cavidad no se puede
mantener y el liquido que lo rodea entra violentamente a la cavidad, ocasionando su implosién
(GIDOLQUIM 2014).

Esta implosion de la cavidad, crea un entorno favorable para reacciones quimicas. La rapida
compresion de los gases y vapor en el centro de la burbuja, provoca temperaturas y presiones
enormes, de hasta 5000 °C y 1000 atm, respectivamente. Dado que, las burbujas son muy
pequefias en comparacion con el volumen del liquido que hay alrededor, el calor generado se
disipa rapidamente, con lo cual, las condiciones ambientales son esencialmente inalteradas.
Ademés, el rdpido colapso, también genera ondas de choque que pueden inducir efectos

mecanicos.

1.2.11. Espectrofotometria de Infrarrojo

De acuerdo con, Skoog, Holler y Crouch (2007, p. 455), esta técnica es ampliamente utilizada
para la determinacion de grupos funcionales en compuestos organicos. Ademas, las aplicaciones
mas importantes de esta region espectral se encuentran en el andlisis cuantitativo de materiales
industriales, materiales agricolas y en los procesos de control.

Otro motivo de gran importancia para utilizar este método, es que diversas investigaciones como
las de, Herrera (2018), o la realizada por Pulido et al. (2016), permite conocer los cambios
estructurales de la muestra antes y después del tratamiento quimico, asi también conocer en forma
cualitativa la composicion, en este caso de la nanocelulosa, para poder verificar la celulosa

contenido en este material.

1.2.12.  Microscopia electrénica de barrido

Es una técnica de caracterizacion, que permite conocer la morfologia y el tamafio de las particulas
obtenidas después del tratamiento quimico, lo que ayuda a determinar varios factores necesarios
para el andlisis del producto obtenido. Esto se respalda con varios autores como lo dicho por
Huang, Dufresne y Lin (2019), el cual recomienda esta técnica para la caracterizacion de la
nanocelulosa. El uso de este método también se puede observar en varias investigaciones

relacionadas con la nanocelulosa como las realizadas por: Herrera (2018) y Pulido et al. (2016).
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1.3. Bases conceptuales

Blanqueamiento

Productos oxidantes utilizados para purificar de los compuestos no deseados de una muestra

Celulosa

La celulosa. esta conformada por unidades de anhidroglucosa (AGUs), unidas mediante enlace 3-
1,4-glicosidico, cada unidad posee tres grupos funcionales hidroxilo (uno primario y dos
secundarios), ademas la AGU puede formar enlaces de hidrégeno internos, los cuales, dificultan
la rotacion de los anillos glucopiranésicos, aumento la rigidez de las cadenas de celulosa. Los
enlaces de hidrégeno intra e intermoleculares fuertes, son constituyentes de celulosa y son,
ordenados, rigidos, fuertes, inaccesibles al agua y a ciertos reactivos quimicos; por otra parte, si
los enlaces de hidrogenos son débiles contribuyen un incremento en la hidrofilia y accesibilidad

de materiales de celulosa (Kargarzadeh, Hanieh et al. 2017, p. 5).

Celulosa microcristalina

La celulosa microcristalina, se deriva de la a-celulosa despolimerizada y purificada, a partir, de
plantas fibrosas. Esta constituye la fraccion solida de bajo peso molecular, resistente a la hidro6lisis
parcial controlada de la celulosa en medio &cido. Es un producto blanco, inodoro, libre de

contaminantes organicos e inorganicos (Garcia, Bordallo y Cordero 2006).

Espectroscopia de Infrarroja (IR)

Esta espectroscopia infrarroja, se fundamenta en la absorcién de la radiacion IR, por las moléculas
en vibracion. Una molécula absorberé la energia de un haz de luz infrarroja, cuando dicha energia
incidente sea igual a la necesaria, para que, se dé una transicion vibracional de la molécula. Es
decir, la molécula comienza a vibrar de una determinada manera gracias a la energia que se le
suministra mediante luz infrarroja (Nakamoto 2008, p. 3-5).

Hemicelulosa

La hemicelulosa, es un heteropolisacéarido formado, por un conjunto heterogéneo de polisacaridos

y por un solo tipo de monosacaridos, los cuales, estan unidos por enlaces 3 (1-4), que forman una
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cadena lineal ramificada. Entre los monosacaridos que destacan, tenemos, la glucosa, la galactosa

o la fructosa (Ebringerova, Hromadkové y Heinze 2005, p. 4).

Hidrolisis acida

Rompimiento de uno 0 mas enlaces, por accion de acido, en un compuesto que usualmente es

origen organico.

Humedad

La humedad es una propiedad que describe el contenido de agua presente en un objeto, el cual se

puede expresar en términos de varias magnitudes (UNAM 2007, p. 1).

Lignina

La lignina, es un polimero estable de residuos fenilpropandicos, los cuales en su mayoria se
encuentran metoxilados (Bermek y Eriksson 2009, p. 373). ES uno de los principales componentes de
la pared celular vegetal, de elevado peso molecular, con una composicion y estructura compleja

(Liu, Luo y Zheng 2018, p. 1).

Lixiviados por residuos organicos

La materia organica presente en los residuos sélidos, se degrada formando un liquido
contaminante, de color negro y de olor muy penetrante, denominado lixiviado. Ademas, este
liquido arrastra todo tipo de sustancias nocivas; se han encontrado hasta 200 compuestos
diferentes, algunos, tdxicos y hasta cancerigenos. La humedad de los residuos y la lluvia, son los

dos factores principales que aceleran la generacion de lixiviados (Fernéandez 2006).

Microfibrillas de celulosa

Son una matriz ordenada de 1-4-D-glucanos, formando una fibra de 3 nm de didmetro y longitud
indefinida. Debido al alto grado de orden, las microfibrillas de celulosa son birrefringentes, tienen
alta resistencia a la traccién, ademas, resisten el ataque quimico y enzimético. En las paredes
celulares primarias, las fibrillas estan separadas entre si por polisacaridos, en particular
xiloglucano, arabinoxilano y polisacaridos péticos, mientras que, en las paredes secundarias se
agrupan varias fibrillas llamadas fibrillas elementales, para formar una macrofibrilla (Cosgrove

2012).
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Microscopio Electrénico de Barrido

El microscopio electronico de barrido (SEM), utiliza un haz de electrones en lugar de un haz de
luz, para formar una imagen. Para lograrlo, el equipo cuenta con un dispositivo, llamado,
filamento; genera un haz de electrones para iluminar la muestra y con diferentes detectores, se
recogen después los electrones generados de la interaccion con la superficie de la misma para
crear una imagen que refleja las caracteristicas superficiales, proporcionando informacién de la,

forma, textura y composicion quimica de sus constituyentes (SCAI 2016).

Nanocelulosa

La nanocelulosa son un derivado de la celulosa, que se puede obtener a través de la hidrolisis
acida de la celulosa, donde la celulosa se expone al cido sulflrico a temperatura y tiempo

controlados (Deshmukh et al. 2017, p. 36).

Nanofibrillas de celulosa

Las nanofibrillas de celulosa (CNF), estan hechas de fibra derivada de la madera (pulpa) que ha
sido microrefinada al nivel nano de varias centésimas de una micra y mas pequefia (Kargarzadeh,

Hanieh. et al. 2017).

Papa

La papa (Solanum tuberosum) pertenece a la familia de las solanaceas de plantas con flores. Se
origind y fue domesticada por primera vez en las montafias de los Andes de Sudamérica. Hay mas
de 2,000 variedades conocidas dentro del género Solanum. Tienen diferentes tamafios, colores y
formas (Sherwood y Pumishato 2002).

Plantas
Organismo vivo que crece sin poder moverse, en especial el que crece fijado al suelo y se nutre

de las sales minerales y del anhidrido carbdnico que absorbe por las raices o por los poros de las

hojas (Léxico 2020).
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Residuos sélidos organicos

Los residuos organicos, son biodegradables, se componen naturalmente y tiene la propiedad de
poder degradarse, transformandose en otra materia organica. Los residuos organicos se componen
de, restos de comida y restos vegetales de origen domiciliario (RSU 2019).

Ultrasonido

Loa ultrasonidos, se definen como sonidos de frecuencia més alla de lo perceptible por el odio

humano. Los ultrasonidos, se pueden usar como alternativa a otras técnicas para activar reacciones

guimicas (GIDOLQUIM 2014).
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CAPITULO II
2. MARCO METODOLOGICO
2.1. Tipos de Investigacion
2.1.1. Por el método de investigacion
La investigacion tiene un enfoque cuantitativo, porque la mayoria de los datos que se obtendra en
la investigacién son cuantificables, debido a que, para comprobar lo planteado en la hipotesis, se
necesita la medicién de varios factores presentes en el trabajo como: tamafio de particula,
concentracion de varios reactivos, tiempo entre otros.

2.1.2. Segun su objetivo

Es del tipo aplicada, porque procederemos a realizar procesos y técnicas ya establecidas, que nos

permitira obtener la nanocelulosa.

2.1.3. Segun su nivel de profundidad en el objeto de estudio

Es explicativa, porque busca determinar las causas y efectos al variar diferentes parametros en la

elaboracion de la nanocelulosa.

2.1.4. Segun su manipulacion de variables

Nuestra investigacion es de tipo experimental, ya que tenemos completo control sobre las

variables a investigar; debido a que se pretende realizar toda la experimentacion en un laboratorio.
2.1.5. Segun el tipo de inferencia

Este tipo de investigacion es hipotética-deductiva. Porque, se busca saber las mejores condiciones
para obtener nanocelulosa, asi como determinar si es factible obtener este material a partir de la

cascara de la papa chola. Por lo que nuestra investigacion, esta sujeta a la comprobacion de

hipétesis planteadas previamente.
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2.1.6. Segun el periodo temporal

Es del tipo, transversal. Porque, nuestro proyecto investigativo se desarrolla en un periodo de

tiempo fijo y corto.

2.1.7.  Por el lugar de estudio

El presente trabajo de investigacion, se lo realizara en un laboratorio, debido a que, este presenta
un ambiente controlado sobre las variables de estudio con las que se trabajara en la obtencion de

nanocelulosa, a partir, de la hidrolisis acida de la cascara de Solanum tuberosum.

2.2. Disefio de la investigacion

El disefio de la investigacion, es experimental en donde se analiza y manipula las variables.

2.2.1. Disefio experimental

Disefio bifactorial completamente al azar

Considere los factores Ay B conay b (a, b= 2) niveles de prueba, respectivamente. Con ellos se
puede construir el arreglo o disefio factorial a x b, el cual consiste en a x b tratamientos. Algunos
casos particulares de uso frecuente son: la factorial 22, la factorial 32 y la factorial 3 x 2. Se llama
réplica a cada corrida completa del arreglo factorial. Los disefios factoriales que involucran
menos de cuatro factores por lo regular se corren replicados para tener la potencia necesaria en
las pruebas estadisticas sobre los efectos de interés. Si se hacen n réplicas, el nimero total de
corridas experimentales es n(a x b).(Pulido 2008)

El disefio aplicado en esta investigacion es completamente al azar bifactorial 22

Analisis estadistico

El método estadistico que se utiliz6 para el andlisis de los datos obtenidos, es el ANOVA
bifactorial 22, porque con un disefio factorial 22 se estudia el efecto de dos factores considerando
dos niveles en cada uno. Cada réplica de este disefio consiste de 2x2 = 4 combinaciones o
tratamientos que se pueden denotar de diferentes maneras (Gutiérrez y Salazar, 2008, p.168).

La notacion de signos +, — es muy practica para escribir las matrices de disefio; esta notacion,

combinada con la de Yates permite representar y calcular facilmente los efectos de interés. La
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notacion con letras A+, A— se utiliza para escribir, al final del analisis del experimento, el mejor
punto o tratamiento ganador que se ha encontrado (Gutiérrez y Salazar 2008, p. 168).

La notacion de Yates [(1), a, b, ab] tiene un significado diferente a las demas: con ella se
representa el total o la suma de las observaciones en cada tratamiento, mas que al tratamiento
mismo. Hay que observar que la I6gica de la notacion de Yates es la siguiente: si una letra
minuscula esta presente, entonces el factor correspondiente se encuentra en su nivel alto; si esta
ausente, el factor estd en su nivel bajo; por ejemplo, ab se refiere al tratamiento en el que los
factores Ay B estan en su nivel alto.

Para el calculo de los efectos hay que tener en cuenta que hay tres efectos de interés: los dos
efectos principales (A y B) y el efecto de interaccion (AB). Con el uso de la notacion de Yates
podemos ver que, si cada tratamiento se corre n veces, entonces la media de Y en el nivel alto de
Aces (a+ ab) /2ny en el nivel bajo es (b + (1)) /2n. De aqui, y de la definicién de efecto dada en

el capitulo anterior, el efecto A se calcula como (Gutiérrez y Salazar 2008, p. 169):

1 _[a+ab] [b+ (1)]
Z[a+ab—b—(1)]— T Y.

Efecto A =

Formula obtenida de: Gutiérrez y Salazar, 2008.

Y el efecto de B es:

! _[btab] [a+ )]
%[b+ab—a—(1)]— v

Formula obtenida de: Gutiérrez y Salazar, 2008.

Efecto B =

El efecto de interaccién entre los factores A y B esta dado por la diferencia entre el efecto de A

en el nivel alto de B y el efecto de A en el nivel bajo de B, esto es:

[ab+ (1) — a—b] = [abZT—l b] [a ;;1)]

1

Efecto AB = —

f 2n
Formula obtenida de: Gutiérrez y Salazar, 2008.

Las expresiones matematicas que definen los contrastes para los tres efectos A, B'Y AB en el

disefio bifactorial 272 estan dados por:

e Contraste A=[a+ab—Db-(1)]
e Contraste B=[b+ab—a- (1)]
e Contraste AB=[ab + (1) —a-b)]

Formulas obtenidas de: Gutiérrez y Salazar, 2008.
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Son contrastes por el hecho de que son combinaciones lineales donde los coeficientes suman cero
(1+1-1-1=0). Unavez obtenido el contraste, el efecto correspondiente se obtiene dividiéndolo
entre la constante que lo convierta en una diferencia de medias; este nimero es la mitad de las
observaciones hechas en el experimento (Gutiérrez y Salazar 2008, p. 170).

Para obtener el ANOVA se necesita calcular la suma de cuadrados de cada uno de los efectos, las
sumas de cuadrados se pueden obtener ya sea de los efectos o directamente de los contrastes.
Una vez obtenidos los contrastes se procede a estimar los efectos, dividiendo éstos por la
constante que los convierte en diferencias de medias. En particular el disefio factorial 22 que esta
constante es 2n. Para investigar cuales de los tres efectos estan activos o son significativos se

procede a probar las hipotesis dadas por:

Hy,:Efecto A= 0
H,:Efecto B =0
H,:Efecto AB =0

Formulas obtenidas de: Gutiérrez y Salazar, 2008.

Cada una contra la alternativa de que el efecto en cuestion es diferente de cero. Estas hiptesis se
prueban con el andlisis de varianza (Gutiérrez y Salazar, 2008, p.172).
Para obtener las sumas de cuadrados para cada efecto se aplica el resultado sobre contrastes y

resultan las expresiones dadas por:

[a+ab—b— (D]

SC, = —
s¢, = [b+ab—a— (1]
n22
SCyy = [ab + (1) — a — b]?
n22

Formulas obtenidas de: Gutiérrez y Salazar, 2008.

Donde cada una de ellas tiene sélo un grado de libertad, debido a que cada factor tiene Gnicamente
dos niveles. La suma de cuadrados totales se calcula con la expresion:
Tabla 1-2: Disefio bifactorial

FV SC GL CM Fo Valor-p
A SCa 1 CMa CMa/ CMEe P(F>Fo)
SCs 1 CMs CMg/CMEe P(F>Fo)
AB SCas 1 CMas CMag / CME P(F>Fo)
Error SCe 4(n-1) CMe
Total SCr n22-1

Fuente: Gutiérrez y Salazar, 2008.

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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2 2 n 2
, Y
sc.=) > ) Vi

Formulas obtenidas de: Gutiérrez y Salazar, 2008.

Y tiene n2%! grados de libertad, es decir, el total de observaciones en el experimento menos uno.
La suma de cuadrados del error se calcula por diferencia: SCE = SCT SCA — SCB — SCAB y
tiene (n221 )-3=4(n-1) grados de libertad (Gutiérrez y Salazar 2008, p. 172).

La tabla de ANOVA del disefio factorial 2”2 con n réplicas se presenta a continuacion

Las sumas de cuadrados divididas entre sus respectivos grados de libertad se llaman cuadrados
medios. Los dos que mas interesan son el cuadrado medio de tratamientos y el cuadrado medio

del error, que se denotan por:

SCa,B,AB SCg
A,B,AB w1 Y WMe =T

Formulas obtenidas de: Gutiérrez y Salazar, 2008.

Una vez obtenido estos valores y en base a tablas se puede realizar la respectiva inferencia
estadistica, y determinar si los tratamientos tuvieron o no efecto.

Se aplico este andlisis de varianza para el procesamiento de datos obtenidos luego de la
experimentacién, ya que permite determinar los efectos individuales de la concentracion y

temperatura, asi como, la interaccion de ambas en el tamafio de particula.

2.2.1.1. ldentificacion de variables

Variable dependiente

Nanocelulosa.

Variable independiente

Residuos sélidos (cascara) de Solanum tuberosum.

2.2.1.2. Planteamiento de la hipotesis

Al someter a los diversos procesos como el de pretratamiento alcalino-acido-alcalino,
blanqueamiento, hidrdlisis acida y ultrasonido, variando las condiciones de temperatura y

concentracion de reactivos, se obtendré nanocelulosa a partir de los residuos solidos de la Solanum

tuberosum.
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2.2.1.3. Matriz de consistencia

Tabla 2-2: Matriz de consistencia

Problema

Objetivos

Hipotesis

Variables

Problema General

Obijetivo General

Hipotesis general

Variable independiente

¢ Es posible obtener nanocelulosa
por medio de hidrolisis acida, a
partir de los residuos
solidos(cascara) de Solanum
tuberosum?

Obtener nanocelulosa mediante la
hidro6lisis &cida de la cascara de Solanum
tuberosum, para el aprovechamiento de los
residuos s6lidos de la misma

Se obtiene nanocelulosa ente 1 y 100
nandmetros de los residuos solidos
(cascara) de la Solanum tuberosum.

Residuos sélidos (cascara) de la
Solanum tuberosum
Indicador: (Concentracion,
temperatura)

Problemas especificos

Objetivos especificos

Hipotesis especifica

Variable dependiente

¢Es posible aislar la celulosa
contenida en la cascara de la
Solanum tuberosum?

Aislar la celulosa contenida en la cascara
de la Solanum tuberosum mediante
hidrélisis acida, para su posterior
transformacion en nanocelulosa

Se aisla y se transforma la celulosa
contenida en la cascara de la Solanum
tuberosum mediante hidrdlisis acida.

¢Es posible establecer las
condiciones experimentales més
favorables para conseguir el mejor
rendimiento?

Establecer las condiciones experimentales

mas favorables que permitan conseguir el

mejor rendimiento, al momento de obtener
los nanocelulosa

En base a la experimentacién, se establece
las mejores condiciones para conseguir el
mejor rendimiento de extraccion de
nanocelulosa

¢Es posible establecer mediante
técnicas experimentales las
caracteristicas fisicoquimicas de
los nanocelulosa?

Determinar mediante diferentes técnicas
instrumentales las caracteristicas
fisicoquimicas de los nanocelulosa para su
posterior analisis y descripcion

Se determina la presencia de celulosa por

espectrometria IR, ademas de particulas de

entre 1 y 100 nanémetros por microscopia
electrdnica de barrido

Nanocelulosa
Indicador:(Tamafio de la
muestra)

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2020.
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2.2.1.4. Operacionalizacién de variables

Tabla 3-2: Operacionalizacion de variables

METODO/TECNICA/INSTRU

VARIABLE CONCEPTO CATEGORIA INDICADOR
MENTO
Presentan una forma alargada similar a la de
. varilla, Las particulas de nanocelulosa se Favorable (particulas entre ) . .
Variable Microscopia Electronica de

dependiente:

Nanocelulosa

generan por la divisién de dominios amorfos,
asi como por la ruptura de contactos cristalinos

Tamafio de las

particulas de

1y 100 nm), Desfavorable
(particulas superiores a 100

barrido

locales entre nanofibrillas, a través de la nanocelulosa nm)
hidrélisis con acidos altamente concentrados
. ) Extraccion de los Espectroscopia de Ir
Variable Residuos generados por la Solanum Tuberosum Espectro IR

independiente
Residuos sélidos (cascara) de la
Solanum Tuberosum:

(papa chola), debido a la mala gestion de los
municipios respecto a la basura generada por

empresas Yy la poblaciéon comin

compuestos
lignocelul6sicos
Hidrolisis de la

celulosa

Concentracion

Temperatura

Observacion
Termometro interno de los

equipos utilizados

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2020.
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2.2.1.5. Localizacion del estudio

Los procedimientos experimentales, se llevaron a cabo en el laboratorio de Investigacion de la
Facultad de Ciencias, de la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo, localizada en
Panamericana Sur km 1 1/2, Riobamba-Ecuador, con las coordenadas, -1.6552036163790431, -
78.67893769598376.

2.2.1.6. Poblacion de estudio

La poblacién de estudio que se considera para el presente proyecto fue la cascara de la papa chola,

que provino de los restaurantes aledafios a la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo.

2.2.1.7. Tamafio de la muestra

Se trabajé 1000 g como muestra de cascara de papa chola

2.2.1.8. Técnica de recoleccion de datos

Primera Etapa:

Muestreo

Se recolectd los residuos de cascaras de la papa Solanum tuberosum de 5 restaurantes aledafios a
la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo que utilicen este tubérculo, donde se toma
aproximadamente 500 g de muestra en una funda plastica Ziploc. Este proceso se realiza por
triplicado. Después, se procede a mezclar todas las cascaras de papa obtenidas, y se toma una
muestra de 1000 g, para su posterior tratamiento.

Se selecciona las céscaras de papa que presentan mejores condiciones fisicas, para evitar que
existan contaminantes antes de procesar las cascaras, por los distintos procesos quimicos
necesarios para la obtencion de nanocelulosa. Después de realizar este paso, se procede a limpiar
con agua las diferentes cascaras y se toma una muestra de 50 g para el tratamiento quimico y la

posterior obtencion de nanocelulosa.

Determinacion de humedad

La metodologia utilizada para la determinacion de humedad, se basa en la propuesta por, Garcia

y Zegarra (2020); donde, se deja tarar los capsulas de porcelana, durante dos horas a 105 °C en
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una estufa. Una vez enfriados los materiales, se los pesa en una balanza analitica (AS 60/220.R2
Plus), vy se los deja reposar en el desecador. Se tom6 5g de muestra de cascara de papa y se los
colocd en la cdpsula de porcelana tarada. Después se los coloco en la estufa a una temperatura de
60 °C, por 24 horas. Pesar la capsula de porcelana con las muestras enfriadas con anterioridad en
un desecador; se anot6 los pesos y se calcul6 el porcentaje de humedad.

Formula para el célculo de porcentaje de humedad.
Py — P,
%humedad = T* 100%

P1: peso del crisol mas muestra
P»: peso del crisol mas muestra seca

m: peso de la muestra
Determinacion de celulosa en la cascara de papa

Para la determinacion del contenido de celulosa en la cascara de papa, se utiliz6 la metodologia
de Dominguez et al. (2012, p. 203) el cual consiste en pesar 1 g de muestra seca con un vidrio
reloj, colocar en un baldn de destilacion de 250 ml, agregar 15 ml de &cido acético al 80% y 1,5
ml de acido nitrico al 68%, llevar a reflujo en un equipo compuesto por un balén de destilacion y
un refrigerante, durante 20 minutos; luego, filtrar la solucién caliente, usando papel filtro, un
embudo buchner, kitasatos, y una bomba de vacio; llevar a una estufa a una temperatura de 105
°C durante 24 horas. Posteriormente incinerar, mediante el uso de un crisol a una temperatura de
540°C por 4 horas, mediante el empleo de una mufla (EF47910 Thermo Scentific Thermolyne).
En los dos casos antes descritos se debe pesar en una balanza analitica (AS 60/220.R2 Plus), una
vez enfriada la muestra. El calculo de la celulosa contenida en la muestra se realiza de la siguiente

manera:

My — M,
%celulosa = ——— * 100%

i
M¢: Masa de la muestra calcinada (g)
Ms: Masa de la muestra secada (g)

Mi: Masa inicial de la muestra (g)

Preparacion de la muestra

Se toman 8g de muestra, se procede a eliminar la humedad, dejandolas en una estufa durante 1
dia a una temperatura de 60 °C, posteriormente se realiza un pretratamiento alcalino-acido-
alcalino y un blanqueamiento para el aislamiento de la celulosa contenida en la céscara de la

Solanum tuberosum, por ende, se preparan soluciones de NaOH al 12%, y acido clorhidrico al
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1M en balones de aforo de 1L. Se dejara reposar las cascaras de papas en la solucién de NaOH
en proporcién 1:20 wi/v, durante dos horas, utilizando como envases un Erlenmeyeres de 250ml;
se sometio este producto a una hidrolisis &cida de hemicelulosas con la solucion de HCI por 30
min, en proporcion 1:20 w/v; por Gltimo, tratar el producto resultante con una solucion de NaOH
al 2% durante 2 horas. Todo el proceso se realizara a una temperatura de 60°C en un agitador
SHAKER. Este proceso se realiza con el fin de aislar la celulosa de los demas compuestos. Se
realizo en cada paso un lavado con agua destilada para retirar diferentes contaminantes.

Una vez realizado el pretratamiento, nuevamente se coloco la cascara de la papa en una estufa
para retirar la humedad adquirida por medio de los diferentes procesos quimicos, por lo cual, se
la deja reposar durante 2 dias a una temperatura de 40 °C. A continuacion, con las cascaras secas,
se trituran, tratando de disminuir de manera considerable su tamafio. Posteriormente, se somete a
la celulosa aislada de la cascara de la Solanum tuberosum, a un blanqueamiento, durante 40 min

con perdxido de hidrogeno al 40%, en relacion 1:20 w/v.

Segunda Etapa:

Se preparan soluciones de acido sulfarico a concentraciones de 4M y 6M, en balones de aforo de
1L. Las soluciones de acido sulfarico se vierten en las muestras pretratadas, en una proporcion
1:20 w/v. Y se colocan las condiciones experimentales, como se indica en la Tabla 3-2, para
determinar los efectos que estos tienen en la obtencion de nanocelulosa. Todos los tratamientos

se realizaron durante 40 minutos.

Tabla 4-2: Factores fisicoquimicos a variar para la obtencidn de nanocelulosa de la cascara de la

papa
Temperatura (°C) Concentracion (M)
Tratamiento 1 50 6
Tratamiento 2 50 4
Tratamiento 3 70 4
Tratamiento 4 70 6

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2020.

Para finalizar, se sometio a las muestras a un tratamiento de ultrasonido a 40 kHz con la ayuda de
un sonicador (Branson 8800) para mejorar sus propiedades quimicas y fisicas; por dltimo, se
procede a neutralizar el pH de las mismas comprobando dichos valores con la ayuda de un pH

metro (PEAK instruments).
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Caracterizacion

Se realiz6 un andlisis IR con un espectrofotometro marca JASCO FT/IR-4100 para determinar la
formacion de nanocelulosa y la eliminacion de impurezas que contiene la céscara de la papa. Para
observar la estructura de la nanocelulosa se utilizé el Microscopio Electronico de Barrido (SEM)
marca TESCAN modelo MIRA 3 del Laboratorio de Caracterizacion de Nanomateriales del
CENCINAT. Donde cada una de las muestras entregadas fue colocada sobre una capa de cinta de
carbono doble faz en un portamuestra para microscopia electronica de barrido. A continuacion,
las muestras fueron cubiertas con oro, para este fin se uso6 un evaporizador de oro Sputter Coating
Quorum Q105R bajo las siguientes condiciones: 15 mA y 80 mTorr por 60 segundos. Las
observaciones en el SEM se realizaron con el detector de electrones secundarios (SE) a 5 kV. Por

Gltimo, se buscé fibras con tamafios de entre 1 y 100 nm en las iméagenes proporcionadas.
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CAPITULO 1l

3. MARCO DE ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS

3.1. Resultados y Discusion

3.1.1. Datos experimentales

Tabla 5-3: Calidad de la cascara

Calidad cascara Peso (g)
Peso total 1000
Peso de las cascaras en buen estado 650
Peso de las cascaras en mal estado 350
Total 1000
Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
3.1.2. Anélisis de la cascara de Solanum tuberosum
3.1.2.1. Determinacion de Humedad
Tabla 6-3: Porcentaje de humedad
Muestra 1 PC 81,7839 ¢
PM 5,0565 g
PCM 86,8404 g
PCMS 82,5075 ¢
Muestra 2 PC 87,0348 ¢
PM 5,0192 g
PCM 92,0540 g
PCMS 87,7078 g
Muestra 3 PC 82,0436
PM 5,0023
PCM 87,0459
PCMS 82,7225

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

e PC: Peso crisol vacio
e PM: Peso muestra

e PCM: Peso crisol + muestra
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e PCMS: Peso crisol + muestra seca

Tabla 7-3: Promedio de porcentaje de humedad

Muestras Humedad (%0) Promedio
Muestra 1 85,69 86,23
Muestra 2 86,59
Muestra 3 86,42

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

De la caracterizacion que se realiz6 previamente de la cascara de la papa, se obtienen porcentajes
de humedad alrededor del 86,23 % que concuerda con lo expresado por Isique y Sing (2017), el
cual, obtuvo un porcentaje de humedad del 85,06%. En el trabajo realizado por, Centeno y Gloria
(2014), adquirié un porcentaje de humedad del 91,5%; esto se contrasta por lo propuesto por,
Ospina (2009), que expresa un valor de porcentaje de humedad del 70-75%. Este dato puede
variar dependiendo del tipo de cascara de papa con el que se trabaje. Ademas, esto refleja que el
mayor componente de la céscara es agua, dejando una pequefia parte para que pueda ser

aprovechada.

3.1.2.2. Determinacidn de porcentaje de celulosa

Tabla 8-3: Datos para la determinacién de porcentaje de celulosa en la cascara de papa

Tipo de muestra Peso (9)
Mouestra calcinada 0,0048
Muestra seca 0,2273
Muestra inicial 1,0010

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

0,2273 — 0,0048
% celulosa = 10010 * 100%

% celulosa = 22,23%

El porcentaje de celulosa obtenida en las muestras fue de, 22,23%. Este dato se asemeja con el
obtenido en el afio 2017 por Flor, con un porcentaje de celulosa de la céscara de la papa de
alrededor del 21 %. De la misma forma, en el afio 2013, en la investigacion realizada por Baron
obtuvo un porcentaje de celulosa del 35,5% por otra parte en el 2017, los autores, Isique y Sing,
informan que obtuvieron porcentajes de celulosa de alrededor del 15 -19% (Baron 2013; Flor 2017, p.

71-73; Isique y Sing 2017).
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Estos valores reflejan, que existe una cantidad considerable de celulosa en la cascara de papa, que
puede ser aprovechada. En contraste, los datos proporcionados en 2018 por Pernalete, Pifias,
Suérez, Ferrer, Aiello quienes exponen que en la cafia de azlcar se halla porcentajes de celulosa
alrededor de un 51,67%. De igual modo, en 2018, Ldpez, Salgado, Turrado, Hidalgo, Ortiz y
Cardova, obtuvieron en la cafia de azlcar porcentajes de celulosa de un 63% . Por otro lado, en
2012, Prado, Anzaldo, Becerra, Palacios, Vargas, Renteria reportan porcentajes de celulosa en la
mazorca del maiz y en el bagazo de la cafia de azUcar valores de: 43,14% y 32-44%
respectivamente. De esta manera, y en nuestra opinién personal, la cascara de la papa puede

considerarse también, un residuo a ser utilizado en la obtencién de nanocelulosa. (Lépez Velazquez
et al. 2018; Pernalete et al. 2008; Prado Martinez et al. 2012)

3.1.2.3. Muestra de la cascara de papa sin ningln tratamiento

Tabla 9-3: Grupos funcionales de referencia de la cascara de papa

Grupos Funcionales NGmero de onda (cm-)
referencia

O-H (Estiramiento) 3307,14
C-H (Estiramiento) 2924,01
C=0 (Estiramiento) 1735,40
C=C 0 C=0 (deformacion) 1630,50
C-Hy OH 1460,00
C-H (alifatico) 1368,70
c=C 1239,70
C-O 1014,63

Fuente: (Condori y Pumacayo 2019, p. 47).

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

Tabla 10-3: Grupos funcionales presentes en la muestra de céscara de papa

Grupos Funcionales Numero de onda (cm™)

O-H (Estiramiento) 3349,84
C-H (Estiramiento) 2925,81
C=0 (Estiramiento) 1747,89
C=C 0 C=0 (deformacion) 1640,86
C-HyOH 1432,91
C-H (alifatico) 1374,91
c=C 1246,93
C-O 1020,87
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Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

3.1.2.4. Espectro IR de la cascara de la papa sin tratamiento experimental
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Figura 1-3: Espectro IR de la cascara de la papa Solanum tuberosum

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

Los grupos funcionales obtenidos de la cascara de la Solanum tuberosum, sin ningun tipo de
tratamiento, se evidencian en la Tabla 6-3; donde se puede apreciar, el grupo O-H con un nimero
de onda igual 3349,84 cm™, la cudl es una banda de estiramiento antisimétrica; a 2925,81 cm se
identifica el pico correspondiente al grupo funcional C-H, ademas, dicho grupo funcional se
presenta en el ndmero de onda 1374,91 cm; a 1747,89 se aprecia la banda de estiramiento que
pertenece al grupo funcional C=0; a1246,93 encontramos el grupo funcional C=C y finalmente
tenemos el grupo funcional C-O con un nimero de onda de 1020,87 cm™. Estos grupos
funcionales también fueron hallados en las investigaciones realizadas en: 2019 por Condori y
Pumacayo, en su trabajo: Evaluacion de la remediacion de aguas contaminadas con cromo,
empleando una columna de lecho fijo con biomasa de cascara de papa “"Solanum tuberosum,
igualmente, en 2018 Abdullah, Chalimah, Primadona, y Hanatyo, en su investigacién: Physical
and chemical properties of corn, cassava, and potato starchs; de igual manera, en 2018 Rodriguez,
Mufioz, Rius, y Palacios , reportan resultados similares en su estudio: Preparacion y
caracterizacion de microparticulas de almidén de papa con acrilamida por irradiacion de
microondas. (Abdullah et al. 2018; Condori y Pumacayo 2019; p. 47; Rodriguez Pineda et al. 2018)

3.1.3.  Resultados del microscopio electrénico de barrido

Figura 2-3: Nanocelulosa obtenida del tratamiento 1

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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Figura 3-3: Nanocelulosa obtenida del tratamiento 2

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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Figura 4-3: Nanocelulosa obtenida del tratamiento 3

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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Figura 5-3: Nanocelulosa obtenida del tratamiento 4

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

Los tamafios de particula hallados se encuentran en un intervalo de 30 a 11450nm; son similares
con los de Chen et al. (2012); Raigond et al. (2018), los cuales obtuvieron valores de dimension
entre 410 + 181 nm y 40-100 nm, respectivamente, de los tubérculos originarios de sus paises.
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3.1.4.  Analisis de la nanocelulosa

3.1.4.1. Espectros Ir de la nanocelulosa
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Figura 6-3: Espectros IR del tratamiento experimental 1 de nanocelulosa obtenida de la c&scara
de Solanum tuberosum

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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Figura 7-3: Espectros IR del tratamiento experimental 2 de nanocelulosa obtenida de la c&scara

de Solanum tuberosum

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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Figura 8-3: Espectros IR del tratamiento experimental 3 de nanocelulosa obtenida de la cascara

de Solanum tuberosum

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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Figura 9-3: Espectros IR del tratamiento experimental 4 de nanocelulosa obtenida de la c&scara

de Solanum tuberosum

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

3.1.4.2. Grupos funcionales de nanocelulosa

Tabla 11-3: Grupos funcionales de referencia de la nanocelulosa

Grupos Funcionales NUmero de onda (cm-1)

O-H (Estiramiento) 3335,73
C-H (Tension) 2917,47-2890,42
Agua Adsorbida (Flexion) 1652,76
C-CH3 1367,55
C-O-C (alargamiento asimétrico) 1215,32
C-O (tension) 1160,16-1016,60

Fuente: Ochica 2015, p. 44.
Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

Tabla 12-3: Grupos funcionales presentes en la nanocelulosa obtenida de la c&scara de

Solanum tuberosum

Grupos Tratamiento | Tratamiento | Tratamiento | Tratamiento
Funcionales 1 2 3 4
O-H

. . 3341,25 3372,69 3366,54 3340,95
(Estiramiento)
C-H (Tension) 2917,86 2917,90 2918,87 2940,98
Agua Adsorbida

) 1643,7 1642,90 1641,85 1649,98
(Flexion)
C-CHs 1364,89 1361,94 1370,92 1398,97
C-0-C
(alargamiento 1263,89 1268,94 1258,93 1257,98
asimétrico)
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» 1159,85-
C-O (tension) 1018,78 1028,71 1030,92
1031,63

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

Los grupos funcionales presenten en la nanocelulosa extraida de la cascara de papa en los
diferentes tratamientos, se evidencia en la Tabla 9-3 . Dentro de los cuales tenemos el grupo O-H
con un nimero de onda entre 3372,69 cm y 3340,95 cm; entre 2917,86 cm™ y 2940,98 cm! se
encuentra el grupo funcional C-H; entre 1641,85 cm™ y 1649,98 cm™ esta presente el grupo
funcional correspondiente al Agua adsorbida; entre 1361,94 cm y 1398,97 cm™* encontramos el
pico del grupo funcional C-CHs; entre 1257, 98 y 1268, 94 tenemos la banda de alargamiento
asimétrico del grupo C-O-C; por ultimo, entre 1018, 78 y 1159,85 tenemos al grupo C-O.

Dichos nimeros de onda, coinciden con los hallados en diversos trabajos como los planteados por
Kargarzadeh, Hanieh et al. (2017), en su investigacién: Methods for extraction of nanocellulose
from various sources; de igual manera, Pech (2018), con su trabajo: Obtencion de nanocelulosa
de la cascara de sandia (Citrullus lanatus), y sus imagenes de microscopia electrdnico de barrido;
por ultimo, (Ochica 2015, p. 44) reporta resultados similares en su estudio: Obtencion de

nanofibras de celulosa catiénica.

3.1.4.3. Comparativa de los espectros IR de nanocelulosa con la cascara de papa sin

tratamiento
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Figura 11-3: Céscara de papa/Tratamiento experimental 1
Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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Figura 12-3: Céscara de papa/Tratamiento experimental 2

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021
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Figura 13-3: Cascara de papa/Tratamiento experimental

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021
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Figura 14-3: Céscara de papa/Tratamiento experimental

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021

Los graficos comparativos expuestos con anterioridad, permiten visualizar de mejor manera la
perdida de grupos funcionales después del pretratamiento y posterior obtencion de la
nanocelulosa. Para esto, se compard con el espectro IR, de la céscara de la papa sin ningun
tratamiento experimental, donde se observa la perdida de los grupos funcionales, C-H que
corresponde a una banda de estiramiento antisimétrica a los 2925,81 cm; asimismo, se
identifican los picos correspondientes a los grupos funcionales C=0; a los 1747,89cm™ la cual
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es correspondiente a una banda de estiramiento, los grupos C=C y C=0 con su correspondiente
pico se encuentra en el nimero de onda de 1640,86 cm. Esto sugiere la correcta purificacion de
componentes no Utiles como: la lignina'y hemicelulosa. Por otra parte, se evidencia el surgimiento
de grupo funcionales caracteristicos de la celulosa como los C-CHs; con un nimero de onda
correspondiente entre los 1361,94cm™ y 1398,97 cm. También, el grupo funcional C-O, con
una banda de tension, presenta un pico entre los valores de nimero de onda 1018, 78 cm™ y
1159,85 cm™, y la presencia de Agua Adsorbida, con una banda de flexién entre los 1641,85 cm-
1y 1649,98 cm™. Esta Ultima se hace presente con mayor facilidad, ya que, segln lo expuesto por
Kargarzadeh et al. (2017), el pretratamiento de las cascaras de la papa, asimismo, como el
tratamiento quimico, necesario para la formacion de nanocelulosa; aumentan la superficie
reactiva, por ende, la nanocelulosa obtenida tiene mayor facilidad de ganar humedad ambiental.
3.1.4.4. Disefio bifactorial

Tabla 13-3: Analisis de ANOVA
Pruebas de efectos inter-sujetos
Variable dependiente: MUESTRAS

Tipo Il de
suma de Media

Origen cuadrados Gl cuadratica F Sig.
Modelo corregido 276573,6782 3 92191,226 16,232 ,000
Interseccion 218918,152 1 218918,152 38,545 ,000
CONCENTRACION 93701,104 1 93701,104 16,498 ,001
TEMPERATURA 59152,128 1 59152,128 10,415 ,005
CONCENTRACION e 103977,123 1 103977,123 18,307 ,000
TEMPERATURA
Error 102232,048 18 5679,558
Total 620903,686 22
Total, corregido 378805,726 21

a. R al cuadrado =,730 (R al cuadrado ajustada = ,685)

H, = no existe diferencia en los diferentes tratamientos aplicados para la obtencién de
nanocelulosa

Ha= existe diferencia en los diferentes tratamientos aplicados para la obtencion de nanocelulosa

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.
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3.1.4.5. Porcentaje de rendimiento obtenido de los diferentes tratamientos experimentales

Tabla 14-3: Comparacion de los rendimientos de obtencion de nanocelulosa a

partir del porcentaje de celulosa

Muestra | Peso (g) | Rendimiento (%)
Tratamiento1 | Muestral | 0,1857 16,70

Muestra 2 | 0.2313 20,81

Muestra | Peso (9) Rendimiento (%)
Tratamiento 2 Muestra 3 | 0,2392 21,52

Muestra 4 | 0.2913 26,21

Muestra | Peso (g) Rendimiento (%)
Tratamiento 3 | Muestra5 | 0,1029 9,25

Muestra6 | 0,1023 9,20

Muestra | Peso (g) Rendimiento (%)
Tratamiento 4 | Muestra 7 | 0,0466 4,19

Muestra 8 | 0.0466 4,19

Realizado por: Mena, Joseph; Galarza, Ricardo, 2021.

En la experimentacion se pudo observar que la temperatura y la concentracion tienen gran
influencia en la formacion de nanocelulosa como también lo expresa Kargarzadeh, Hanieh. et al.
(2017). Los tratamientos con una concentracion de AS 6 M, siempre obtuvieron nanocelulosa,
mientras que al disminuir la concentracion de AS a4 My a una temperatura de 50 °C no se logré
obtener este material. Es importante mencionar el efecto de la temperatura, ya que por lo que se
observo en las imagenes proporcionadas por el SEM, existe una mayor hidroélisis y separacion de
la nanocelulosa de las fibras de la papa en las muestras tratadas con una temperatura mayor
(70°C). Ademas de se formo nanocelulosa con una concentracion de AS menor (4M), por lo que
es un factor de gran influencia durante el proceso de obtencidn. Esto también lo reflejé el anélisis
bifactorial el cual indica que la concentracion, la temperatura y estos dos factores en conjunto
tienen efecto en la formacion de nanocelulosa.

También, es importante considera el rendimiento final de la obtencion, porque, si bien el aumentar
la temperatura mejora el efecto de la hidrolisis acida en la cascara de la papa, es un factor que
también puede disminuir el rendimiento, ya que como lo reporta Isique y Sing (2017), a
temperaturas elevadas la celulosa se empieza a descomponer lo que causa una pérdida de celulosa,
y asimismo, de rendimiento final.

Otro factor a considerar, es la concentracion de acido fuerte que se quiere utilizar, asi lo reporta
Giraldo, Correay Gutierrez (2007), donde explica, que a una mayor concentracion de acido fuerte;

la celulosa se descompone en subproductos como azucares, acido acético, furfural, y
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hidroximetilfurfural, y demas compuestos aromaticos. Por ello, de acuerdo a los datos obtenidos
en la experimentacién, el tratamiento con mejor relacién tamafio de particula y rendimiento de
extraccion es el primero, donde se logré obtener particulas de entre 1 y 100 nm con rendimientos
entre el 16 y 20 %; ya que, si bien el tratamiento experimental 3, obtuvo nanocelulosa en un
tamafio de 1-100 nm, cuenta con bajo rendimiento. De igual manera, el tratamiento experimental

2, posea rendimientos de obtencion mas altos, pero no logro obtener nanoparticulas.
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CONCLUSIONES

Se obtuvo nanocelulosa mediante la hidrdlisis acida con &cido sulfarico donde se logré aprovechar
la cdscara de la Solanum tuberosum, con rendimientos de extraccion entre 4,19 y 26,21 %.

Se aisl6 la celulosa contenida en la cascara de la Solanum tuberosum, con un porcentaje de
celulosa del 22,23%, logrando obtener nimeros onda correspondientes a los grupos funcionales:
O-H con un nimero de onda entre 3372,69 cm™ y 3340,95 cm; entre 2917,86 cm™ y 2940,98
cm se encuentra el grupo funcional C-H; entre 1361,94 cm™ y 1398,97 cm! encontramos el pico
del grupo funcional C-CHs; entre 1257, 98 y 1268, 94 tenemos la banda de alargamiento
asimétrico del grupo C-O-C; por dltimo, entre 1018, 78 y 1159,85 tenemos al grupo C-O.
mediante un tratamiento alcalino-acido-alcalino, y una posterior hidrélisis acida con &cido
sulfarico.

Se establecié que la condicion experimental que mas favorece en la obtencion de particulas de
tamafio nanomeétrico es realizar una hidrolisis acida con acido sulfurico 6 M a 50 °C, ya que, con
este tratamiento experimental, se obtiene un rendimiento considerable y un tamafio de particula
entre 1y 100 nm.

Se determino mediante espectroscopia IR donde se encontraron los siguientes grupos funcionales:
OH, C-H, C-CHgs, agua adsorbida, C-O-C, y C-O. Por otra parte, en la microscopia electronica de
barrido, permitié observar nanocelulosa de diferentes tamafios, los cuales van desde los 30 nm
hasta los 11450 nm.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda tener en consideracion el tiempo de reaccion, sobre todo cuando se trabaja con
concentraciones de &cido sulfurico inferiores a 4M.

Buscar otro tipo de técnica instrumental que permita analizar de mejor manera la nanocelulosa
Investigar la obtencion de nanocelulosa en otro tipo de residuos sélidos comunes como el maiz
ya que puede tener un gran potencial de aprovechamiento.

Utilizar otro tipo de acido para la hidrdlisis, asi como otro tipo de agente blanqueador para la

purificacion total de la celulosa.
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ANEXOS

ANEXO A: RECOLECCION DE LAS CASCARAS DE PAPA DE DIFERENTES
RESTAURANTES

ANEXO B: SELECCION DE LAS CASCARAS DE PAPA CON MEJORES
CARACTERISTICAS FISICAS




ANEXO C: SECADO DE LAS MUESTRAS PARA DETERMINACION DE HUMEDAD

ANEXO D: PESAJE DE LAS MUESTRAS SECAS PARA DETERMINACION DE
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ANEXO E: TRATAMIENTO ALCALINO ACIDO ALCALINO PARA ELIMINAR LAS
DIFERENTES IMPUREZAS DE LA CASCARA DE LA SOLANUM
TUBEROSUM
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ANEXO G: MUESTRAS DE CASCARA DESPUES DEL PRETRATAMIENTO

ANEXO H: MUESTRAS DE CASCARA DE PAPA DESPUES DEL BLANQUEAMIENTO
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ANEXO I: TRITURACION DE LAS MUESTRAS PARA SU HIDROLISIS
ACIDA
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ANEXO K: MUESTRAS HIDROLIZADAS DE LA PAPA CHOLA

ANEXO L: EXTRACCION DE CELULOSA DE LAS CASCARAS DE CELULOSA PARA
DETERMINAR EL RENDIMIENTO DE LA REACCION




ANEXO M: CELULOSA OBTENIDA DE LA CASCARA DE LA PAPA
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