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RESUMEN

El objetivo de la presente investigacidn fue obtener nanocelulosa a partir de residuos de biomasa
de cascaras de pifia, tusa de maiz, colillas de cigarrillo y papel reciclado, mediante un estudio
tedrico practico con base a procesos fisicoquimicos. Se inicié con la caracterizacion de los
residuos gque actuaron como materia prima para el procedimiento, determinando el porcentaje de
humedad, cenizas, densidad, solubilidad en agua caliente, lignina y alfa celulosa; ademas, la
materia prima, celulosa y nanocelulosa se analizé a través del microscopio Optico, espectroscopia
infrarroja (FTIR), microscopia electronica de barrido (SEM) y espectrofotometro UV Visible. El
proceso comenzd con la realizacion de un pretratamiento por cada materia prima, posteriormente
se extrajo celulosa con tres repeticiones por tratamiento alcalino con hidréxido de sodio (NaOH)
al 5% a dos temperaturas (50°C ; 90°C), en el caso de la cascara de pifia se afiadio acido acético
(CH3COOH) en relacién 3:1, para obtener una celulosa blanquecina se empled hipoclorito de
sodio (NaClO) al 1%, se interpretd los resultados mediante un andlisis estadistico ANOVA,
considerando que el tratamiento del papel reciclado obtuvo el mejor rendimiento (89,19% a
50°C). Finalmente se sintetizd nanocelulosa aplicando el proceso de hidrolisis acida donde se
utilizé &cido sulfarico (H2SO4) al 65%, a 45°C, adicionando ultrasonido. Se concluye que las
muestras de nanocelulosa poseen una transmitancia entre 1,826 y 93,878%, presenta medidas
especificas que varian entre 50nm a 9um identificadas a partir del SEM, se observé los grupos
funcionales que presenta la celulosa empleando FTIR y el EDS demostr6 que la composicion esta
dada por carbono y oxigeno. Se recomienda realizar un mejor pretratamiento para eliminar
impurezas y asi evitar que la celulosa se compacte; respecto a la nanocelulosa para su

caracterizacion realizar ldminas con un espesor favorable y diluciones apropiadas.

Palabras clave: <CASCARAS DE PINA> <TUSAS DE MAIZ> <COLILLAS DE
CIGARRILLO>, <PAPEL RECICLADO>, <TRATAMIENTO ALCALINO>, <CELULOSA>,
<HIDROLISIS ACIDA>, <NANOCELULOSA>.
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ABSTRACT

The research objective was to obtain nanocellulose from biomass residues of pineapple peels,
corn husks, cigarette butts and recycled paper, by means of a theoretical and practical study based
on physicochemical processes. It began with the characterization of the residues that acted as raw
material for the procedure, determining the percentage of moisture, ash, density, solubility in hot
water, lignin and alpha cellulose; in addition, the raw material, cellulose and nanocellulose were
analyzed by optical microscopy, infrared spectroscopy (FTIR), scanning electron microscopy
(SEM) and UV Visible spectrophotometer. The process began with the implementation of a
pretreatment for each raw material, then cellulose was extracted with three replicates by alkaline
treatment with 5% sodium hydroxide (NaOH) at two temperatures (50°C; 90°C), in the case of
pineapple peel acetic acid (CH3COOH) was added at a ratio of 3: 1, to obtain a whitish cellulose
1% sodium hypochlorite (NaClO) was used, the results were interpreted by ANOVA statistical
analysis, considering that the recycled paper treatment obtained the best yield (89.19% at 50°C).
Finally, nanocellulose was synthesized by applying the acid hydrolysis process using 65%
sulfuric acid (H2S04), at 45°C, with the addition of ultrasound. It is concluded that the
nanocellulose samples have a transmittance between 1.826 and 93.878%, it presents specific
measurements that vary between 50nm to 9um identified from the SEM, the functional groups
that cellulose presents were observed using FTIR and the EDS showed that the composition is
given by carbon and oxygen. It is recommended to carry out a better pretreatment to eliminate
impurities and thus prevent the cellulose from compacting; with respect to the nanocellulose for

its characterization, to make sheets with a favorable thickness and appropriate dilutions.

Key words: <PINEAPPLE SHELLS>, <MAIZE CUTTINGS>, <CIGARETTE STRAWINGS>,
<CYRIL STRAWINGS>, <CYCELLULOSE> <ACID HYDROLYSIS> <ACID
HYDROLYSIS>, <NANOCELLULOSE>.
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INTRODUCCION

En Ecuador se genera cerca de 375 mil toneladas de residuos sélidos, donde el 57 % de estos
residuos son organicos y el 43 % son inorganicos, provenientes de industrias domésticas,
agricolas, manufactureras, alimenticias y agroindustriales (EI Universo, 2020). Con el pasar del
tiempo y con la ayuda de estudios realizados en la actualidad estos residuos pueden ser
aprovechados por sus diferentes propiedades, estructura y composicion fisico quimica, por tal
razon se han generado diversos experimentos de extraccion para determinar la reutilizacion de los
mismos de una manera mas facil e idonea (Riera et al., 2019: pp.227-246), convirtiéndolos asi en
materias primas para diversas investigaciones y aplicaciones, como por ejemplo en este caso se
utilizaran dos residuos industriales y dos agricolas para la obtencion de celulosa y sintesis de
nanocelulosa.

La celulosa es apreciada como uno de los polimeros biodegradables con mayor abundancia en la
naturaleza debido a que se la puede encontrar en cualquier tipo de planta existente en el
ecosistema, por tal razén se estima que es una materia prima casi inagotable por su diversidad de
origen o naturaleza y es considerada ademas como una fuente clave para ser utilizada en la
obtencion de materiales sostenibles amigables con el medio ambiente a escala industrial. Por su
versatilidad puede ser obtenida a partir de varios residuos de fuetes agroindustriales, entre los que
se encuentran la cascara de pifia, tusa de maiz, papel reciclado y colillas de cigarrillo,
tradicionalmente es aislada empleando diferentes tipos de procesos fisicos, mecanicos y quimicos
dependiendo del tamafio, tipo o pureza que se desea conseguir en la estructura del material a
obtener (Gafian et al., 2017: pp.1-4).

De manera general el termino nanocelulosa hace referencia a extractos celuldsicos o materiales
procesados a partir de celulosa que presentan dimensiones estructurales a escala nanométrica, la
demanda actual de materiales de alto rendimiento que poseen propiedades fisicas y mecanicas
aceptables en el mercado establece que la nanocelulosa sera el material renovable mas cotizado a
futuro, para aplicaciones avanzadas en los campos de la ciencia de los materiales e ingenieria
(Abitbol et al., 2016: pp.76-88).

Con el incremento de investigaciones se han encontrado aplicaciones significativas en la industria
textil donde se han empleado nanomateriales para instrumentos de uso deportivo como en la ropa
y por la calidad de celulosa obtenida se han ido creando gran cantidad de disefios en la industria
papelera, de igual manera durante los Gltimos afios se ha ido desarrollando, generando e
incrementando varios productos en la industria de pinturas, vidrio, plastico, alimenticia,
farmaceutica, entre otras, siendo este el motivo por el cual se considera que en algunos afos este

nanomaterial tendr& un incremento en su aplicabilidad.



CAPITULO |

1.PROBLEMA DE INVESTIGACION

1.1.Planteamiento del Problema

En la actualidad, es importante implementar la cultura de reciclar, recuperar y reutilizar los
diferentes tipos de residuos o desechos conocidos como basura, para lograr un ecosistema limpio,
donde se busca disminuir a gran escala la contaminacion ambiental y contribuir a la economia
circular.

En Ecuador se pueden aprovechar al maximo residuos de biomasa, porque es un pais rico en
produccion agricola, de ahi, que existe una gran cantidad de bagazo, rastrojo y cascaras después
de realizar la cosecha, postcosecha, o el debido procesamiento al producto, pero estos residuos no
son aprovechados, en su gran mayoria son esparcidos en parcelas o quemados a cielo abierto
generando contaminacion al aire y a la estructura del suelo. Segun (Mugica Alvarez, 2016, p.5), l0s
contaminantes mas significativos procedentes de la quema agricola son las particulas suspendidas
(PMy y menores), el monoéxido de carbono (CO), dioxido de carbono (CO,), los 6xidos de
nitrégeno (NOX), los hidrocarburos (NMHC), el didxido de azufre (SO2) y los hidrocarburos
aromaticos policiclicos (HAP). Los dafios que ocasiona la contaminacién ambiental son la falta
de visibilidad y en especial el olor que emana. Ademas, a estas preocupaciones se aumentan los
problemas en la salud, ocasionados al respirar las particulas suspendidas en el entorno y el humo.
Al igual gue se genera contaminacion por residuos solidos comunes cuando se tira las botellas,
colillas de cigarrillo, volantes, hojas, recibos, publicidades al piso, debido a que su composicion
no es biodegradable y tienen una degradacion muy lenta, generando problemas especialmente en
las ciudades, porgue estos residuos se mezclan habitualmente con los lixiviados liberando
componentes toxicos (Jauregui Montes, 2019, p.1). Las colillas de cigarrillo son pequefios desperdicios
enviados al suelo todos los dias, debido a que existe una gran cantidad de consumidores de tabaco
y no son tratadas de la manera correcta por su tamafio, al igual que las hojas de papel son desechas
a la basura o quemadas, pero con el reciclaje de residuos sélidos se han estado realizando estudios
para crear productos amigables con el medio ambiente. Por medio del articulo 55 que se encuentra
escrito dentro de la Funcion Legislativa de la Ley Organica de la (Asamblea Nacional de la Republica
del Ecuador, 2021) se concluy6 que el Ecuador recupera apenas el 4% del total de residuos sélidos
que genera la poblacion, perdiendo millones de délares por no reciclar o reutilizar lo que se arroja
a la basura. La Autoridad Ambiental Nacional (AAN) trabaja con estos desechos solidos, se
encarga de la proyeccion, regulacion, gestion integral, inspeccion y direccion de los residuos

solidos, en conjunto con los gobiernos auténomos descentralizados municipales como Autoridad



Ambiental de Aplicacion (AAA) (Consejo Nacional de Competencias, 2019). La manera establecida para
la reutilizacion de residuos sélidos resulta a partir del ciclo de vida que posee cada residuo en
especifico, por lo general es una sucesién de 5 periodos: recolectar el residuo, transportarlo,
reciclarlo, valorizarlo en materia o energia y tratarlo, hasta finalmente colocarlo en un sitio seguro
o0 darle una nueva aplicacién (Tello Espinoza et al., 2018: p.243).

Por todo lo expuesto, este trabajo de investigacion, busca brindar una opcion de reciclaje de
desechos para transformarlos en nanomateriales que pueden ser utilizados en aplicaciones medio
ambientales y tecnoldgicas, logrando de ellos obtener nanocelulosa, partiendo de métodos y
procesos fisicos y quimicos, centrandonos en residuos agricolas utilizando la pifia, maiz y residuos

s6lidos como son las colillas de cigarrillo y papel reciclado.

1.2.Limitaciones y delimitaciones

El presente trabajo se centra en la sintesis de nanocelulosa con cuatro residuos utilizados como
materias primas a ser estudiadas, las cuales son céscaras de pifia, tusas de maiz, colillas de
cigarrillo y papel reciclado, con el fin de determinar que residuo tiene un mejor rendimiento de
celulosa para la obtencién de nanocelulosa, como primera instancia se realiza un pretratamiento
de cada una de las materias primas, posteriormente se obtiene celulosa con tres repeticiones por
cada materia prima y finalmente se sintetiza nanocelulosa a partir de la celulosa. De igual manera
se realiza la caracterizacion de la materia prima determinando: humedad, cenizas, lignina, alfa
celulosa, densidad y solubilidad; mientras que la nanocelulosa se caracteriza a través de

microscopia optica, microscopia SEM, espectroscopia FTIR y EDS.

1.3.Problema General de Investigacién

¢Se podréa obtener nanocelulosa a partir de residuos de biomasa de cascara de pifia, tusa de maiz,

colillas de cigarrillo y papel reciclado?

1.4.Problemas especificos de investigacion

-¢;Con cada uno de los residuos a utilizar se podran realizar pretratamientos para obtener fibras
pretratadas?

-;Como se extraera celulosa desde los residuos de la cascara de pifia, tusa de maiz, colillas de
cigarrillo y papel reciclado?

-¢Las caracteristicas que poseen los residuos seran propicias para extraer nanocelulosa?



-¢Cudl es el mejor rendimiento de celulosa y nanocelulosa partiendo de la materia prima y cual
es el residuo que permite un método mas sencillo y amigable con el medio ambiente para extraer

nanocelulosa?

1.5.0bjetivos

1.5.1.0bjetivo General

Obtener nanocelulosa a partir de residuos de biomasa de cascaras de pifia, tusa de maiz, colillas
de cigarrillo y papel reciclado, mediante un estudio tedrico practico con base a procesos

fisicoquimicos.

1.5.2.0bjetivos Especificos

-Establecer los métodos de pretratamiento para cada uno de los residuos que se utilizaran, los
cuales son considerados como materia prima para la obtencion de nanocelulosa.

-Extraer celulosa a partir de residuos de cascara de pifia, tusa de maiz, colillas de cigarrillo y papel
reciclado.

-Caracterizar las muestras de nanocelulosa mediante microscopia SEM, espectroscopia FTIR y
espectroscopia EDS.

-Comparar los valores obtenidos de celulosa y nanocelulosa que surgen a partir de la materia
prima, para establecer el rendimiento de cada residuo y determinar el método mas sencillo de

obtencion para la sintesis de los nanomateriales.

1.6.Justificacion

1.6.1.Justificacion Tedrica

La agricultura ecuatoriana es una fuente importante de economia para el pais por la gran variedad
de productos que posee, entre los mas representativos se encuentran: arroz, fresa, quinua, banano,
papa, café, trigo, cafia de azlcar, cebada, pifia, maiz, y palma africana, estos generan residuos
agricolas como el bagazo o rastrojo, ricos en lignocelulosa que no es aprovechada en su totalidad
por los agricultores. Con la fuerte demanda en la fabricacion de productos a base de papel, la
cantidad de papel desechado como basura, aumentd considerablemente (Panyella Angel, 2010, pp.1-
13), debido a que es un material que se lo vota de manera instantdnea porque no es un material

utilizado de forma continua, dado que la informacion que posee en la mayoria de veces es leida,



analizada y respondida en ese mismo momento, quitandole su utilidad, no obstante, se lo puede
reutilizar previo a un tratamiento, debido a que esta compuesto de fibras de celulosa. Del mismo
modo, las colillas de cigarrillo, constituyen parte de la basura méas frecuente que se encuentra con
facilidad en espacios publicos, tienen caracteristicas tdxicas y peligrosas debido a la cantidad de
carbdn gque poseen, pero al estar formadas con filtros hechos de acetato de celulosa (Libera, 2018),
se las puede reutilizar para obtener celulosa con procesos fisicos y quimicos adecuados.
Empleando estos residuos, se busca dar un valor agregado a la materia sintetizando nanocelulosa,
al igual que proteger al medio ambiente al momento de reducir la contaminacion en el suelo y en

las fuentes hidricas.

1.6.2.Justificacién Metodoldgica

La celulosa es un polimero natural renovable y biodegradable que lo podemos encontrar en la
naturaleza, altamente utilizada en aplicaciones industriales (Labeaga Viteri y Casquero Ruiz, 2018: p.10).
Se obtiene especialmente de la madera y el algodon. Al remover los fragmentos amorfos de
celulosa se quedan las partes cristalinas, conocidas como nanocelulosa, debido a que sus
dimensiones estan dentro del rango de nandmetros, posee varias formas de obtencion entre los

métodos mas comunes se encuentran la hidrolisis &cida y el ultrasonido (Castro Guerrero y Delgado
Arroyo, 2016: pp.1-4).

1.6.3.Justificacion Préactica

Esta investigacion pretende brindar una alternativa al uso de los residuos de pifia, maiz, cigarrillo
y papel, generando una transformacién positiva al momento que se obtenga la nanocelulosa;
material resistente, biodegradable, ligero, sustentable, altamente cristalino y posee un bajo costo
de la materia prima para su obtencion, ya que estos residuos poseen un contenido de celulosa alto:
la hoja de pifia 43.53 %, cascara de pifia 40.55 % (Séanchez Pardo et al., 2014: pp.53-56); hoja de mazorca
43.14% (Prado Martinez et al., 2012: pp.37-51); tusa del maiz 18-40%, tallo del maiz 50% (Gonzélez
Velandia et al., 2016: pp.499-517); colillas de cigarrillo 40% (Libera, 2018); hojas de papel recicladas
37% (Garcia Berfon et al., 2021: pp.1-13), a partir de la celulosa que aportan estos materiales se extraera
la nanocelulosa, que posteriormente se puede utilizar en la elaboracion de farmacéuticos, tintas,
componentes electronicos, pantallas flexibles, materiales porosos, vidrio, papel, ladrillos,
cemento y alimentos.

Debido a que en el Ecuador no existen muchos estudios sobre el temay no se ha desarrollado una
aplicacion de manera industrial con la nanocelulosa (CNC) a partir de los residuos agricolas e

industriales, la presente investigacion busca implementar una serie de estudios tedricos practicos



a nivel de laboratorio, con el fin de establecer si los residuos agricolas y solidos del pais pueden

constituirse en fuentes viables para la obtencion de este nanomaterial.

1.7 Hipotesis

1.7.1.Hipétesis general

A través de residuos de biomasa agricolas e industriales se obtiene nanocelulosa empleando

procesos fisicoquimicos como una alternativa para aplicarla en los procesos industriales.

1.7.2.Hipotesis especificas

-La materia prima tiene su composicion especifica, por lo cual es viable realizar los
pretratamientos utilizando el secado, triturado, molienda, tamizado, logrando una purificacion
considerable.

-Es posible extraer celulosa mediante métodos fisico-quimicos (lavado, filtrado, tratamiento
alcalino, blanqueamiento y secado); posteriores al pretratamiento.

-La formacion de nanocelulosa es factible analizarla mediante microscopia SEM, espectroscopia
FTIRy EDS.

-Utilizando los residuos de biomasa de cascaras de pifia, tusa de maiz, colillas de cigarrillo y papel
reciclado se establece que el mejor rendimiento de obtencién de celulosa y nanocelulosa es

factible sintetizarla a partir de los residuos industriales.



CAPITULO II

2.MARCO TEORICO

2.1.Antecedentes de la Investigacion

La materia prima para la fabricacion comercial de nanocelulosa es la madera, pero la desventaja
de utilizarla es que se requiere mucha agua y una gran cantidad de energia, porque es un material
duro para disminuirle a astillas o aserrin, ademas que se producen subproductos contaminantes
como: &cidos, residuos de cloruros, hidroxido de potasio e hidroxido de sodio (Chavez Guerrero,
2018, p.15). Por otra parte debido al incremento de estudios, se ha demostrado que los residuos de
biomasa también se pueden utilizar como materia prima para la fabricacion de nanocelulosa con
fines productivos con perspectivas a nivel industrial, esto ayudara a disminuir la contaminacion
mediante la reutilizacién de desechos (Yu et al., 2021: pp.2-9).

Mediante la investigacion realizada por (Castro Guerrero y Delgado Arroyo, 2016: pp.1-4) determinaron
gue la nanocelulosa se puede obtener a través de dos técnicas: la mecanicay la quimica. La técnica
mecanica inicia con la trituracion del material utilizando como equipo principal un molino, el cual
elimina las partes disformes de la celulosa y deja Unicamente las partes cristalinas, al terminar el
proceso se filtran los cristales para separar las particulas con mayor tamafio. Esta técnica no es
muy utilizada porque el tanto por ciento de cristalinidad disminuye por cada molienda realizada.
La técnica quimica se lleva a cabo con el aprovechamiento de la celulosa obtenida mediante la
manipulacion de varios &cidos, por lo general se utiliza el &cido sulfirico. La celulosa se trata con
una mezcla diluida de &cido a una determinada temperatura durante un cierto periodo de tiempo,
la muestra se disuelve con agua destilada, se lava por centrifugacion, se lleva a zonificacion para
romper los agregados, y por ultimo los nanocristales de celulosa atraviesan por una disolucion de
didlisis para eliminar aniones e impurezas.

Por medio del estudio llevado a cabo por (Chavez Guerrero, 2018, p.15), para sintetizar celulosa se
necesita un preprocesamiento de la materia prima, para eliminar los componentes no deseados
como la lignina, hemicelulosa o pectina, donde se utiliza diferentes métodos, como el uso de
solventes, acidos, bases, liquidos idnicos y oxidantes. Con este preprocesamiento se consigue
microfibras con zonas amorfas y cristalinas, estas microfibras disminuyen su tamafio nanométrico
por diversos métodos, el mas empleado es la hidrolisis acida, que utiliza altas concentraciones de

acido sulfurico para alcanzar la despolimerizacion de la celulosa.



Tabla 1-2: Estudios realizados para la obtencion de nanocelulosa

Tema de estudio Afo Materia prima Metodologia de Fuente
extraccion
Extraction and 2015 Residuos de Hidrdlisis acida (Morais et al., 2013)
characterization of algodon
nanocellulose structures
from raw cotton linter
Nanofibrillated cellulose 2016 | Aserrin del arbol | Oxidacién TEMPO (Vallejos et al., 2016)
(CNF) from eucalyptus de eucalipto. mediante NaOCI
sawdust as a dry strength (medio basico) y
agent of unrefined homogeneizacién
eucalyptus handsheets mecanica.
Preparation and 2017 Céscarade yuca | Tratamiento alcalino, (Widiarto et al., 2017)
Characterization of proceso de blanqueo,
Cellulose and hidrolisis a partir del
Nanocellulose from Agro- acido sulfurico.
industrial Waste - Cassava
Peel
Production of 2018 Cenizas de cal Esterilizacion (Jongaroontaprangsee,
nanofibrillated cellulose autoclave, Chiewchany
with superior water homogeneizacion de Devahastin, 2018)
redispersibility from lime cizallamiento y presion
residues via a chemical-free alta.
process
Preparation and 2019 Céscara de coco | Tratamiento alcalino, (Wu et al., 2019)
characterization of inmersioén en solvente,
cellulose nanofibrils from blanqueo, oxidacién
coconut coir fibers and TEMPO.
their reinforcements in
biodegradable composite
films

Fuente: (Yu et al., 2021: pp.5-6).
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Se proyecta que la tasa anual de crecimiento de nanocelulosa al 2025 sea del 18,80%, no obstante,
lograr un rendimiento econémico y una estabilidad mediante la fabricacion de materiales a base
de nanocelulosa presenta desafios de produccion, debido que aln deben abordarse tematicas de
comercializacion y seguridad, especialmente con la manipulacion de medicamentos y alimentos.
En el presente, pocas son las empresas que han logrado comercializar la nanocelulosa y productos

de la misma con un elevado valor agregado aceptable (Yu et al., 2021: pp.2-9).



2.2. Referencias Teoricas

2.2.1.Biomasa

La biomasa se forma a partir de residuos producidos por transformaciones naturales o artificiales
de microorganismos, plantas y animales. Es renovable porque cumple un ciclo natural, en el que
las plantas inician sus procesos fotosintéticos para atraer energia solar y de igual manera se
produce el ciclo de carbono con los materiales que conforman la naturaleza. La biomasa es
importante para mantener y salvaguardar la biodiversidad y el enriquecimiento del suelo,
considerada como una fuente alternativa para generar energias amigables con el ecosistema y un

crecimiento econdmico a partir de residuos (Nafiez Camargo, 2012, p.4).

2.2.1.1.Caracteristicas

-Se almacena y convierte en energia.
-Se utiliza como un biomaterial.
-Fabricacién de biodiésel amigable con el ambiente.

-Principal proveedor de energia renovable a nivel mundial (Yu et al., 2021: pp.2-9).

2.2.2.Celulosa

Es un producto de la biosintesis vegetal, animal o bacteriana (Abitbol et al., 2016: pp.76-88). ES el
biopolimero utilizado a nivel industrial, dado que es el elemento esencial estructural que se
obtiene de la célula vegetal, se deriva especialmente de la madera y el algoddn. Una nueva fuente
para la fabricacion de celulosa y sus derivados es el aprovechamiento de subproductos agricolas
comunmente desechos. La celulosa es un polimero natural, compuesto por enlaces
tridimensionales repetitivos de D-glucosa, con areas cristalinas y amorfas. La pared celular de
una planta, estd constituida por macrofibras de hemicelulosa, celulosa y lignina, creando una
contextura solida de filamentos, conformadas de microfibrillas compuestas de nanofibrillas (Araya

Chavarria et al., 2019: p.2).
2.2.2.1.Estructura Quimica
La celulosa esta conformada por la union de varios anillos de B-glucosa, este ciclo se lo representa

en forma de una silla a partir de grupos hidroxilo. La estructura de representacion en la naturaleza

es a través de una gran cantidad de unidades de mondmeros para formar homopolimeros lineales



de cadenas extendidas que pueden poseer hasta 27000 de estos anillos. La distribucion
morfol6gica y el grado de polimerizacion de la planta depende de la fuente de la cual se obtiene,
esto se debe a la estructura de las paredes celulares. Medir la longitud que posee una cadena de
celulosa es un poco dificil debido a la forma de extraccién que se realiza al momento de la
degradacion mecéanica y enzimatica por la cual debe pasar para obtenerla (Araya Chavarria, 2021, pp.6-
8).

= CH>0OH CH20OH —
0 o)
A4 H A
OH H Q@ NOH H NQ
H
OH H OH
. —In
celulosa cellulose

lustracién 1-2: Estructura molecular de celulosa
Fuente:(Voet y Voet, 2004: p.380).

2.2.2.2.0rganizacién de las fases estructurales de celulosa

-Fase 1:

Macroscépico: fibra natural, macrofibrilla y pared celular.

-Fase 2:

Nanoscopico: la mas significativa por las propiedades quimicas y fisicas que presenta de la

celulosa, conformada por nanofibrillas, microfibrillas y nanocristales.

Microfibrillas de celulosa 0 CMF, son unidades supramoleculares compuestas por un nimero
significativo de cadenas paralelas poliméricas, su longitud no es definida, su didmetro medio es
de 100nm aproximadamente, depende de su forma de extraccion para determinadas
caracteristicas, posee partes cristalinas cuando se deriva de algas o bacterias, puede llegar a un
100% pero en las demas plantas la cristalinidad baja, tiene cadenas amorfas y especificas, esta
compuesta por una estructura de celulosa méas delgada de varios nanémetros considerada como
nanocelulosa, esta se divide en CNC y CNF, para determinar el compuesto se toma en cuenta el

método de extraccion, dimensiones y cristalinidad (Araya Chavarria, 2021, pp.6-8).

2.2.2.3.Propiedades

-Biodegradable.
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-Buen precio para adquirirlo.

-Abundante en la naturaleza.

-Renovable (Morais et al., 2013: pp.229-235).

-Forma puentes de hidrégeno con facilidad.

-Posee un alto nivel de cristalinidad que controla las propiedades del polimero (Araya Chavarria,

2021, pp.6-8).

2.2.2.4.Procesos de obtencion

La extraccion de celulosa se realiza a partir de diferentes modelos lignocelulésicos, para lo cual
se utiliza varias técnicas de ruptura entre la unién de celulosa, lignina y hemicelulosa, esta se
descompone mediante métodos de deslignificacion y pretratamiento sin destruir las fibrillas de
celulosa (Oliveira et al., 2017: pp.153-160).

Los procesos mecanicos de nanofibrilacion de celulosa generan dificultades, debido a que se
presentan diferentes problemas como el consumo energético alto, uso de solventes no muy
amigables con el ambiente, disociacion de fibrillas, por lo cual se han realizado estudios
manipulando varios pretratamientos de extraccién para mejorar los diferentes procedimientos, se
recomienda utilizar los residuos hiumedos para mantener asi sus propiedades. Para separar la
celulosa y luego la nanocelulosa se puede lograr empleando hidroxido de sodio con una
manipulacién en la temperatura para eliminar la lignina, hemicelulosa, proteinas (Araya Chavarria,

2021, p.15).

2.2.2.5.Aplicaciones

La celulosa se ha involucrado para ser utilizada en diversas industrias entre las mas importantes
se encuentra la produccion de: gel, textiles, articulos electroquimicos, biomateriales, alimentos,

tecnologia, productos quimicos y farmacéuticos (Pandi et al., 2021: p.1).

2.2.3.Hemicelulosa

La hemicelulosa es considerada como un polisacarido, normalmente contiene azlcares de
estructuras amorfas: manosa, xilosa, galactosa, arabinosa y glucosa. Debido a sus ramificaciones
se puede convertir facilmente en varios componentes, es mucho mas degradable que la celulosa
y la lignina. Junto a la celulosa, la hemicelulosa es uno de los compuestos mas comunes que
conforman la biomasa lignocelul6sica, representando cerca del 15-35% de la misma, la

hemicelulosa que més abunda en la naturaleza es el xilano (Araya Chavarria, 2021, pp.6-8).

11
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llustracién 2-2: Estructura molecular de hemicelulosa
Fuente:(Parada Puig, 2019).

2.2.4.Lignina

La lignina deriva del latin lignum que significa madera, esta compuesta por heteropolimeros
aromaticos, esto ocasiona que las plantas cuando crecen vayan fortaleciendo sus paredes celulares
y robusteciéndose, debido a que forman una estructura compacta que conecta los filamentos de
celulosa. La estructura de la lignina depende del método de purificacion, extraccion u origen de
su naturaleza (Araya Chavarria, 2021, pp.6-8).
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lustracién 3-2: Estructura molecular de lignina

Fuente: (Centro Tecnolégico de Investigacion Multisectorial, 2017).

2.2.4.1.Caracteristicas

-Es un polimero vegetal natural derivado a partir del fenilpropano.

-Tiene una resistencia ante la hidrélisis acida.
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-Es soluble cuando reacciona con fenoles, bisulfato, tioles, alcalinos condensables calientes y es

ligeramente oxidable.

2.2.5.Residuos

Subproductos que se derivan de las transformaciones naturales o industriales que se llevan a cabo
a partir de la materia organica. Por ejemplo, los residuos de cosecha y postcosecha, las podas de
los cultivos, los efluentes ganaderos, residuos agricolas, residuos industriales, residuos organicos

de las plazas de los mercados, residuos forestales, entre otros (Nufiez Camargo, 2012, p.4).

2.2.6.Residuos agricolas

Los residuos o subproductos agricolas se producen a partir de los procesos productivos y no suelen
ser utilizados posteriormente en la manufactura. Por lo general estos materiales no estan
predestinados para el consumo humano, entre ellos se encuentran: hojas, cascaras, flores, tallos y
semillas (Peralta Holguin y Medina Serrano, 2021: pp.57-74).

La estructura quimica de los restos agricolas se compone especialmente de lignina, pectina,
celulosa, hemicelulosa y otros componentes insignificantes. Los residuos de celulosa estan
conformados por las partes de las plantas que no sean frutas y cultivos, como cascarilla, paja,
bagazo, rastrojo, mazorca, tallos, hojas, que son obtenidos de la cosecha de maiz, arroz, cafia de
az(car, trigo, entre otros (Yu et al., 2021: pp.2-9).

Los residuos agricolas después del tratamiento de recuperacién son empleados para crear
productos con un pequefio valor agregado, entre ellos el més utilizado es el bagazo, con
aplicaciones a nivel industrial como: generar energia eléctrica y vapor, disefio de biopolimeros,
biomedicina, cosméticos, productos farmacéuticos, compost, alimento para animales y a través

de un procesamiento para el ser humano y en la produccién de bioetanol (Yu et al., 2021: pp.2-9).

2.2.6.1.Residuo agricola de pifia

llustracion 4-2: Representacion de Pifia

Fuente: (Blogger, 2021).
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El nombre cientifico de la pifia es Ananas comosus, perteneciente a la familia de Bromeliaceas.
Las plantas maduras miden de 1 a 2 metros de altura y de ancho, por lo gque se requiere mucho
espacio para su cultivo. La estructura de la planta esta conformada por: corona, frutos, pedinculo,
tallo, brotes, hojas y raices. Las frutas son gruesas y ovaladas, estan formadas por: corona, cascara,
ovarios y base de sépalos, son consumidas por las personas para su alimentacion (Araya Chavarria,

2021, pp.3-5).

-Cosecha y postcosecha

Para la cosecha de pifia se requieren condiciones apropiadas; se considera una temperatura
ambiente de 25 °C donde las plantas estén expuestas a la luz, el terreno debe ser por lo general en
su totalidad plano, un pH neutro o &cido, flujo de agua permanente, oxigeno para las raices y
nutrientes (Araya Chavarria, 2021, pp.3-5).

La planta de pifia crece lentamente, por lo que para producir dos cosechas se requiere de 27 meses,
al final de este ciclo la biomasa se remueve y reinicia el proceso, la primera cosecha se da a los
15 meses y la segunda produccion se cosecha después de 12 meses, de estas cosechas guedan
residuos de tallos y hojas; el mayor desafi6 que se ha presentado en el cultivo es al desechar el
rastrojo, debido al gran volumen que posee la planta y lenta descomposicién de los tallos, el
método que mayormente se utiliza es cortar el bagazo, secarlo con herbicidas y por Gltimo
guemarlo si es necesario, otro método es utilizarlo como abono, donde el bagazo se entierra en el

suelo para generar su descomposicidn (Araya Chavarria, 2021, pp.3-5).

2.2.6.2.Residuo agricola de maiz

llustracion 5-2: Representacion de maiz

Fuente: (SheilaTN, 2021).

El maiz es cultivado en varios paises a nivel mundial, produciéndose en grandes cantidades
durante todo el afio, al momento de la cosecha se producen residuos como hojas, tusas, tallos y
raices, en la actualidad estos desechos son manipulados para actuar como fuente de energia (Oliva

Ruiz et al., 2019: p.3).
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-Tusa de maiz

Es una estructura blanca, esponjosa, suave que se obtiene después de deshojar y desgranar el maiz,
representa la médula donde crecen, se desarrollan y almacenan los granos. Esta compuesto en

base seca por celulosa (45%), hemicelulosa (35%) y lignina (15%) (Mena Viera, 2017, p.22).

2.2.7.Residuos Industriales

Los residuos industriales obtenidos a partir de la fabricacion de muebles, alimentos, papel,
embalaje, son desechos reciclables de recursos de biomasa. EI método de extraccion de
nanocelulosa de estos desechos varia debido a la forma estructural y quimica de las materias
primas que componen el tipo de residuo (Yu et al., 2021: pp.2-9).

2.2.7.1.Papel

La estructura basica que posee el papel es de una aglomeracion de varias fibras alargadas de
celulosa unidas mediante enlaces de hidrégeno (Teschke y Demers, 2009: p.5), las cuales se entrecruzan
o0 entrelazan entre si formando una hoja resistente, lisa y flexible.

Para elaborar la pulpa de celulosa que forma el papel se realizan dos tipos de procedimiento los
cuales son procesos mecanicos o quimicos, de los cuales se crean diversos tipos de papel con

diferente rigidez, forma, tamafio y blancura.

marca de pliegue marca de pliegue
a fibra a contra fibra

llustracion 6-2: Estructura de una hoja de papel
Fuente: (Arkiplot, 2021).

-Fuentes principales y alternativas de obtencion

La principal fuente de celulosa utilizada para la fabricacion de pasta que conforma el papel es la
madera de especies arboreas de hoja secas y coniferas, dentro de las fuentes secundarias se

encuentran paja de trigo, centeno y arroz; bagazo de cafia; tallos bambd, lino y cafiamo, y fibras
15



de cortezas, semillas y hojas, como las del algodon, abacd y sisal. La mayor parte de pasta se
obtiene de fibra virgen, aungue la produccion actual de papel reciclado es cada vez mayor (Teschke

y Demers, 2009: p.5).

Tabla 2-2: Componentes quimicos de las fuentes de papel (%)

Carbohidratos Maderas Maderas | Paja Bambu | Algodén
blandas duras

a-celulosa 38-46 38-49 28-42 26-43 80-85

Hemicelulosa 23-31 20-40 23-38 15-26

Lignina 22-34 16-30 12-21 20-32

Extraibles 1-5 2-8 1-2 0,2-5

Minerales 'y  otros 0,1-7 0,1-11 3-20 1-10 0,8-2

compuestos inorganicos

Fuente: (Teschke y Demers, 2009: p.5).

-Composicion

Las fibras de madera que componen gran cantidad de diversos tipos de papeles existentes en el
mercado son:

-Las fibras de coniferos (ciprés, pino, entre otros) poseen fibras resistentes, largas y con un alto
grado de polimerizacion.

-Las fibras de maderas duras (eucalipto, alamo, entre otros) poseen fibras cortas, grado de

polimerizacién bajo y un alto contenido de hemicelulosas.

2.2.7.2.Cigarrillo

El cigarrillo no es mas que una envoltura de tabaco enrollado en su alrededor con papel, el cual

contiene un filtro al final para evitar que el humo lleve residuos toxicos hacia el fumador.

Materiales de filtracion

Adhesivos para filtros

Tinta de los monogramas

Adhesivo de la costura lateral del

cigarrillo

5 5. Papeles de cigarrillo

Ingredientes anadidos al tabaco

7. Papeles de boquilla y tintas de los
papeles de boquilla

7 8. Papeles de filtro

ol e el v

oo

llustracion 7-2: Estructura del cigarrillo

Fuente: (Cortés Pinto, 2016, p.2).
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-Composicion de las colillas

Por lo general los filtros de las colillas de cigarrillo estin compuestos por acetato de celulosa
producida al reaccionar la celulosa con el &cido acético, ademas posee un recubrimiento con
termopléstico (Monzonia Marco, 2011, p.5). El filtro tiene el propdsito de retener el alquitran junto con
el resto de productos perjudiciales para el consumidor, tanto los que lleva el tabaco como los

producidos en la combustion del cigarrillo (Ramirez Murillo y Mosquera L6pez, 2019: p.22).

-Tipos de cigarrillo:

-Con filtro
-Sin filtro
-Con cépsula
-De sabores

-Impacto al medio ambiente y salud

Las colillas de cigarrillo son el residuo mas abundante en cada ciudad ya que en su mayoria son
arrojados a los suelos, aceras y avenidas, contaminando el medio con los compuestos quimicos
gue posee el tabaco, ademas de ser un residuo pequefio a simple vista, una colilla puede tardar

entre 18 meses a 10 afios minimo en degradarse (Manrique Pinzén et al., 2017: pp.72-79).

2.2.8.Nanocelulosa

La nanocelulosa se obtiene de la celulosa a partir de un proceso quimico, cuyas dimensiones
estructurales se definen en el rango de nanémetros. El material hecho de nanocelulosa tiene varias

ventajas como: ser mas fuerte, mas liviano, buen conductor, no téxico, en gran medida absorbente
(Cifuentes y Alvarez, 2020: pp.2-3).

2.2.8.1.Propiedades

-Tiene una gran capacidad para retener y absorber el agua.

-Alto valor de polimerizacién, fuerte y regular interaccién entre enlaces y tejidos fibrosos.
-Es un componente que se relaciona de forma segura con los tejidos vivos.

-Estructura cristalina alta.

-Reciclables, renovables y biodegradables.

-Alto nivel de pureza, baja difusion térmica y alta durabilidad (Cifuentes y Alvarez, 2020: pp.2-3).
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2.2.8.2.Caracteristicas

-Es altamente renovable.

-Mejora la resistencia y dureza en un cuerpo.

-Posee una alta tenacidad.

-Tiene excelentes propiedades mecéanicas e interesantes propiedades dpticas.
-Es de forma anisotropica.

-Buena conductividad térmica.

-Quimica superficial adaptable (Huang et al., 2017: p.16).

2.2.8.3.Tipos de nanocelulosa

La nanocelulosa se puede clasificar en los siguientes materiales:

-Nanocristales de celulosa (CNC), también conocida como celulosa nanocristalina (NCC)

Los nanocristales de celulosa se forman por lo general a partir de la hidrélisis acida en funcion
del calor a partir del material lignocelulésico, utilizando cido clorhidrico, acido sulfdrico, acido
bromhidrico y &cido fosférico. Sin embargo, el reactivo mas cominmente empleado para este
proceso es el acido sulfdrico, por su versatilidad para adaptarse a la sintesis del material y la alta
estabilidad coloidal de las suspensiones (Meng et al., 2019: pp.341-347). Se los identifica por su forma

de aguja, su largo es indefinido, su ancho es entre los 10 y 20 nm (Araya Chavarria, 2021, p.14).

-Nanofibrilla de celulosa (CNF), también llamada como nanocelulosa fibrilada (NFC) o celulosa
microfibrilada (MFC)

Microfibrillas y nanofibrillas producidas por el proceso de desfibrilacion de filamentos de
celulosa (Yu et al., 2021: pp.2-9). Forman mallas extensas y flexibles, su didmetro es mayor o igual
que los CNC, al igual que su cristalinidad es menor por las estructuras amorfas que contiene la
celulosa, sus dimensiones y caracteristicas dependen de la fuente de donde se extrae, la técnica
de pretratamiento y obtencion (Araya Chavarria, 2021, p.14).

Las nanofibrillas de celulosa se obtiene a partir de tres procedimientos principales:

-La descomposicién mecénica, se realiza mediante: molino de bolas, trituracion y estandarizacion.
-Métodos biologicos y pretratamientos quimicos, como la oxidacion TEMPO, hidrolisis de
enzimas, y descomposicion de la sal cuaternaria.

-Union del procedimiento mecénico con el quimico (Meng et al., 2019: pp.341-347).
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-Celulosa bacteriana (BC), también llamada como nanocelulosa bacteriana, biocelulosa o celulosa
microbiana

Es sintetizada especialmente por varios tipos de bacterias a partir de &cido acético (Yu et al., 2021:
pp.2-9).

2.2.8.4.Procesos de obtencién de la nanocelulosa

Las técnicas para obtener nanocelulosa se dividen en cuatro: Procesos quimicos, procesos
biolégicos, procesos fisicos y procesos combinados. Con respecto a las diferentes fuentes de
materia prima se puede elaborar la nanocelulosa con propiedades quimicas y estructurales en el

mismo proceso de fabricacién utilizado (Yu et al., 2021: pp.2-9).

La obtencion de nanocelulosa requiere un procedimiento preliminar de la materia prima a utilizar:

-La disminucién o deslignificacion de la pulpa, se realiza para eliminar una proporcion asequible
de los componentes como son: pectina, lignina y hemicelulosa. Para este proceso se utiliza un
método termoquimico del filamento celulésico, con diferentes reactivos quimicos, como el
NaOH, minerales acidos y diluente organico, cumpliendo los estandares de tiempo y temperatura.
Se maneja de igual manera técnicas mecanicas asistidas para mejorar el procedimiento como
secadores, trituradores y ultrasonidos (Garcia et al., 2016: pp.26-38).

-La purificacion o blanqueamiento de celulosa, se emplea para una separacion eficiente de lignina,
obteniendo un componente final mas uniforme. Por lo general, esto se logra usando cloro en
medio 4cido. El lavado de las fibras de celulosa consigue la remocion de lignina, ademas de
conducir a la formacion de didametros pequefios y un progreso en sus propiedades. Otras vias de

blanqueamiento es el manejo del peréxido de hidrégeno u 0zono (Garcia et al., 2016: pp.26-38).
2.2.8.5.Aplicaciones

Tiene una variedad de usos, como: refuerzo para una variedad de materiales compuestos,
nanopapeles, polimeros, envases, implantes médicos, dispositivos electrénicos, productos
farmacéuticos, tratamiento de agua, nanofiltros, cosméticos, peliculas, recubrimiento de barreras

(Cifuentes y Alvarez, 2020: pp.2-3).

-Nanocelulosa en materiales termoplasticos
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La nanocelulosa se utiliza en la formacion de polimeros termoplésticos para elaborar

nanocompuestos duraderos y de bajo costo, con un impacto ambiental méas ecoldgico (Abitbol et al.,
2016: pp.76-88).

-Nanocelulosa en la medicina

La nanocelulosa tiene una biocompatibilidad excelente, toxicidad relativamente baja y una forma
bien definida, esto la convierte en un biomaterial prometedor para aplicaciones médicas (Abitbol et
al., 2016: pp.76-88). Se la utiliza en la composicion de farmacos, en sustancias escasamente solubles
como las drogas mediante la administraciébn de medicamentos, mascarillas cosmeéticas,

cicatrizante de heridas por su fina fibrilla e ingenieria de tejidos (Yu et al., 2021: pp.2-9).

2.2.8.6.Nanocompuestos

Cuando se combina un material inorganico u organico con un nanocompuesto, se generan nuevos
materiales. Un compuesto es una aleacion entre varios elementos representados en la tabla
periddica que se combinan quimicamente de forma definida. Los nanocompuestos son
compuestos formados mediante la aplicacion de la nanotecnologia para perfeccionar las
propiedades térmicas y mecanicas del producto, generalmente se caracterizan porque una de las
medidas de las particulas esta en la categoria de los nandmetros (Cifuentes y Alvarez, 2020: pp.2-3).

La nanocelulosa se mezcla con hidrogeles obtenidos a partir de hialuronato, esto genera un
nanocompuesto inyectable, para formar embalaje, empaques, detectores de movimiento,
dispositivos optoelectronicos, recipientes y su desarrollo esta favoreciendo la industria

electronica, vidrio y envasado de alimentos (Yu et al., 2021: pp.2-9).
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CAPITULO Il

3.MARCO METODOLOGICO

3.1.Enfoque de investigacion

El presente trabajo se estudia a través del disefio metodoldgico como planteamiento cuantitativo,
debido a que es el enfoque méas adecuado considerando el tema, proceso, caracteristicas y pruebas
para el desarrollo de la investigacion. Con este enfoque se ha trabajado la idea principal para la
obtencién de nanocelulosa, de la cual se deriva: planteamiento del problema, reutilizacion de
residuos de biomasa debido a la alta contaminacion, revision de literatura, antecedentes y marco
tedrico, la elaboracion de hipotesis y variables se han desarrollado en funcién del estudio
considerando la materia prima, como son los residuos de: cascara de pifia, tusa de maiz, colillas
de cigarrillo y papel reciclado, disefio y aplicacion del proceso experimental aplicando la
metodologia, recoleccion de datos al momento de obtener la celulosa y nanocelulosa, anélisis de
datos y resultados para aprobar o rechazar las hipdtesis planteadas, finalizando con las

conclusiones y recomendaciones encontradas en el proyecto.

3.2.Nivel de investigacion

-Exploratoria

En la siguiente investigacion se desarrollan diferentes ensayos y analisis con la materia prima
establecida, los cuales estdn encaminados en la experimentacion de la nueva era, la
nanotecnologia; generando de esta manera la creacion de un nanomaterial a partir de diversos
residuos sometidos a manipulaciones especificas de sus variables para obtener resultados
propicios, este nanomaterial es considerado a nivel industrial como un material innovador, por las
caracteristicas que posee, para lo cual se pretende encontrar el mejor procedimiento para su
elaboracion y sintesis, teniendo como base la bibliografia de investigaciones anteriores de las

cuales utilizan diferente materia prima.

-Descriptiva

En este trabajo se describe el procedimiento para la obtencidn de nanocelulosa utilizando residuos
solidos industriales y agricolas, se determina las condiciones de pretratamiento para cada una de
las materias a utilizarse, una vez obtenida la celulosa y el nanomaterial, se realizan pruebas para

determinar su formacion mediante microscopia SEM, espectroscopia FTIR y EDS.
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3.3.Disefo de la investigacion

3.3.1.Matriz de Consistencia

Tabla 3-3: Matriz de consistencia

Aspectos generales

Problema general

Objetivo general

Hipotesis general

colillas de cigarrillo y papel reciclado?

¢Se podré obtener nanocelulosa a partir de residuos de biomasa de cascara de pifia, tusa de maiz,

Obtener nanocelulosa a partir de residuos de
biomasa de céascaras de pifia, tusa de maiz,
colillas de cigarrillo y papel reciclado,
mediante un estudio tedrico practico con base

en procesos fisicoquimicos.

A través de residuos de biomasa
agricolas e industriales se obtiene
nanocelulosa empleando procesos
fisicoquimicos como una alternativa
para  aplicarse

en procesos

industriales.

Aspectos especificos

Problemas especificos

Objetivos especificos

Hipotesis especificas

Variables de las hipdtesis especificas

Técnicas de recoleccion de datos

¢Con cada uno de los

residuos a utilizar se

podran realizar
pretratamientos para
obtener fibras

purificadas?

de
pretratamiento para cada uno de los

Establecer los  métodos

residuos que se utilizaran, los
cuales son considerados como
materia prima para la obtencion de

nanocelulosa.

La materia prima tiene su

composicion especifica, por lo cual
es viable realizar los pretratamientos
utilizando el

secado, ftriturado,

molienda, tamizado y purificacion.

-Composicion y caracteristicas de la muestra.
-% de Humedad
-% de Cenizas

-Temperatura

-Estudio bibliogréfico.
-Rendimiento de la reaccién.

-Balance de masa.
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(Cémo  se  extraerd | Extraer celulosa a partir de residuos | Es posible extraer celulosa mediante | -% de Lignina -Norma TAPPI
celulosa  desde los | de cascara de pifia, tusa de maiz, | métodos fisico-quimicos (lavado, | -Concentracién de NaOH. -Célculos  de  rendimiento vy
residuos de la cascara de | colillas de cigarrillo y papel | filtrado, tratamiento  alcalino, | -Temperatura concentracion.
pifia, tusa de maiz, | reciclado. blanqueamiento y secado); | -Tiempo
colillas de cigarrillo y posteriores al pretratamiento.
papel reciclado?
¢Las caracteristicas que | Caracterizar las muestras de | La formacidon de nanocelulosa es | -Composicion de la muestra obtenida. -SEM
poseen los residuos seran | nanocelulosa mediante microscopia | factible analizarla mediante -FTIR
propicias para extraer | SEM, espectroscopia FTIR y | microscopia SEM, espectroscopia -UV-VIS
nanocelulosa? espectroscopia EDS. FTIR 'y Energy Diffraction
Spectroscopy.
¢(Cudl es el mejor | Comparar los valores obtenidos de | Utilizando los residuos de biomasa | -Peso -Estudio bibliogréfico.
rendimiento de celulosa | celulosa y nanocelulosa que surgen | de céscaras de pifia, tusa de maiz, | -% de Celulosa -Estandares de celulosa vy

y nanocelulosa partiendo
de la materia prima y
cual es el residuo que
permite un método mas
sencillo y amigable con
el medio ambiente para

extraer nanocelulosa?

a partir de la materia prima, para
establecer el rendimiento de cada
residuo y determinar el método mas
sencillo de obtencion para la

sintesis de los nanomateriales.

colillas de cigarrillo y papel
reciclado se establece que el mejor
rendimiento de obtencion de
celulosa y nanocelulosa es factible
sintetizarlo  por los  residuos

industriales.

nanocelulosa.

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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3.3.2.Segun la manipulacién o no de la variable independiente

3.3.2.1.1dentificacion de variables de estudio

Tabla 4-3: Identificacion de variables

Etapas del proceso

Variables dependientes

Variables
independientes

Caracterizacion de los

residuos.

-Peso de la materia prima.

-Humedad
-Secado
-Triturado

-Cenizas

Obtencién de celulosa.

-Celulosa

-Tiempo
-Temperatura
-Secado
-Concentracion
NaOH

de

Obtencién de nanocelulosa.

-Nanocelulosa

-Temperatura
-Concentracion
H2S0,
-Tiempo

de

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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3.3.2.2.0peracionalizacion de Variables

Tabla 5-3: Operacionalizacion de variables

incineracion y secado.

-Balanza analitica.

Variable Tipo de variable Conceptualizacion Categorizacion Indicadores Instrumentos de | Unidad de
medicion medida
Materia prima: Independiente Cantidad de muestra a emplear que Peso -Balanza analitica g
Céscara de pifia, sufrird varias transformaciones.
Tusa de maiz,
Colilla de cigarrillo y
Papel reciclado
Peso Dependiente Cantidad de materia que existe en un | Peso inicial de materia prima. Peso -Balanza industrial | kg
cuerpo. Peso final de celulosa obtenida. Peso -Balanza analitica g
% Humedad Independiente Porcentaje de agua que se encuentra en Porcentaje de | -Horno de secado. % Humedad
un cuerpo. humedad. -Balanza analitica
de humedad.
% Cenizas Independiente Porcentaje de minerales existentes en la Porcentaje de cenizas. | -Crisol % Cenizas
muestra determinados a base de la -Estufa

celulosa y nanocelulosa mediante

transformaciones quimicas.

celulosa a partir de cascara de
pifia, tusa de maiz, colilla de

cigarrillo y papel reciclado.

Concentracion Independiente Relacion que se determina entre el Soluciones de | -Proporcién entre el | %v/v, %p/p
soluto y disolvente. reactivos. peso y volumen. y %plv.
Tiempo Independiente Tiempo empleado para la obtencion de | Tiempo empleado para obtener | Cambio de tiempo. Cronémetro min
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circunferencial de

nanocelulosa.

Tiempo empleado para | Cambio de tiempo. Cronometro min
transformar la  celulosa en
nanocelulosa.
Temperatura Independiente Es una magnitud fisica que mide el | Temperatura a la cual se eleva la | Variacion de | Termometro °C
nivel térmico de la solucién. mezcla para lograr obtener | temperatura.
celulosa.
Temperatura a la cual se eleva la | Variacion de | Termémetro °C
mezcla a diferentes | temperatura.
concentraciones para  obtener
nanocelulosa.
pH Independiente Indicador quimico para determinar si | pH que se obtiene después de lavar | pH pH metro =7 neutro
una solucién es éacida, base o neutra. la celulosa. <7 4cido
>7 bésico
pH de nanocelulosa obtenido | pH pH metro =7 neutro
después del centrifugado. <7 &cido
>7 bésico
Nanocelulosa Dependiente Material compuesto por nanofibrillas | Longitud Medida del largo de | SEM/FTIR nm/um
de celulosa que surge a partir de los nanocelulosa.
residuos empleados. Diametro Medida de la base | SEM /FTIR nm/um

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

26




.En el presente estudio se muestra un disefio experimental para la fabricacion de nanocelulosa a
partir de la cascara de pifia, tusa de maiz, colillas de cigarrillo y papel reciclado, el proceso se
dividira por etapas: recoleccion, seleccion, triturado y secado de materia prima y purificacion de
la misma a partir de un pretratamiento para eliminar impurezas, azlcares y lignina obteniendo de
esta manera la fibra; la produccion de celulosa se dara a partir de un tratamiento alcalino con una
concentracion de NaOH de 5% , con la variacién de temperaturas entre 50 y 90 °C, seguido de un
blanqueamiento y finalmente se sintetizara la nanocelulosa, empleando una combinacion de
ultrasonido e hidrolisis &cida con una concentracion de H,SO. al 65% con una temperatura de 45
°C, en este estudio se pretende encontrar el mejor procedimiento con la manipulacion de variables
de temperatura y concentracion, de tal manera que mediante el analisis de resultados se pueda

determinar cuél de los residuos ha tenido un mejor rendimiento.

Tabla 6-3: Disefio experimental ANOVA para la obtencion de celulosa.

] Concentracion Temperatura o
Experimentos Repeticiones
(NaOH) (°C)

R1p
50 R2p
R3p
Rlp
90 R2p
R3p
R1m
50 R2m
Tusa de maiz R3m
R1m
5% 90 R2m
R3m
R1pr
50 R2pr
Papel reciclado R3pr
Rlpr
90 R2pr
R3pr
Rlc
Colillas de cigarrillo 50 R2c
R3c

Caéscara de pifia
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Rlc
90 R2c
R3c

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.3.3.Segun las intervenciones en el trabajo de campo

La intervencion en el trabajo de campo es de forma transversal porque se desarrolla un estudio
concreto, con una duracién corta para la obtencién de datos, considerando un periodo de tiempo
de seis meses, donde se recopila la informacidn de datos experimentales que se obtengan al

momento del procedimiento para la sintesis de nanocelulosa.

3.4.Tipo de estudio

El tipo de estudio a desarrollarse es de campo, debido a que se realiza diferentes observaciones
de datos, en la manipulacién de variables, comprobacion de hip6tesis y analisis de resultados que
se obtienen a través del tratamiento de los residuos de céscara de pifia, tusa de maiz, colillas de
cigarrillo y papel reciclado al momento de obtener en primera instancia celulosa y posteriormente

nanocelulosa.

3.5.Poblacién y planificacién, seleccidn y calculo del tamafio de la muestra

3.5.1.Poblacion de estudio y planificacion

La poblacion de estudio se fija en la recoleccion y seleccion de los diferentes residuos. La
recoleccion de tusa de maiz se realiza de forma selectiva en funcion de los residuos encontrados
en el mercado del cantén Guano, debido a que este producto de facil acceso por la cantidad de
producto que existe en la provincia de Chimborazo; la cascara de pifia es un subproducto desecho
de la pifia, recolectado de la pizzeria Donatello; las colillas de cigarrillo se reciclan de manera
especifica en bares, discotecas, parques, centros deportivos y recreativos, de manera especial en
las canchas de voley del cantén Guano, estos lugares son adecuados para realizar la recoleccién
porque existe un consumo visible en los habitantes y finalmente las hojas papel boom son
recolectadas de manera personal como residuos de documentos impresos desechos.

La recoleccion de cigarrillos se realiza durante un mes, las tusas de maiz en una semana los dias
de feria miércoles, viernes y domingo, la cascara de pifia en un dia y el papel se lo recicla de

manera permanente después de ser ocupado.
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3.5.2. Tamafo de Muestra

El tamafio de la muestra se determina con la obtencion de fibras, partiendo con 100 g por cada
residuo, se pesa 15 g de materia pretratada para obtener 5 g de celulosa y a partir de 3 g de celulosa
para sintetizar nanocelulosa, realizando un tratamiento con 2 andlisis por cada muestra de estudio,
alterando la temperatura se obtiene un total de 8 experimentos de celulosa, ademas se incrementa
otro procedimiento para la obtencion de celulosa con la céscara de pifia, obteniendo un total de
10 muestras tratadas con 3 repeticiones para cada una y 10 experimentaciones de nanocelulosa

conservando los valores de concentracion y temperatura para cada proceso.

3.5.3.Seleccion de muestra

La seleccion de la muestra se realiza mediante una recoleccion de muestras aleatorias simples de
residuos agricolas e industriales en la provincia de Chimborazo, los subproductos agricolas deben
estar en condiciones frescas aun no degradables, mientras que las colillas de cigarrillo y papel
fueron seleccionadas aleatoriamente por su forma, estructura y tamafio. Todos los residuos fueron
recolectados segln juicio personal, se llevaron al laboratorio de la Facultad de Ciencias y se
almacenaron apropiadamente para su transformacion posterior, considerando que la muestra en

cada etapa debe ser representativa para poder caracterizarla.

3.6.Métodos, técnicas de recoleccion de datos e instrumentos de investigacién

Para la obtencion de nanocelulosa se trabaja con tres etapas importantes; la primera es realizar un
pretratamiento de la materia prima para eliminar impurezas, contaminantes, lignina y azucares;
segundo se va a extraer celulosa de los diferentes residuos utilizando hidroxido de sodio (5%) y
blanquearlos con hipoclorito de sodio (1%) empleando el método pertinente para cada desecho,
después de este proceso la tercera etapa es obtener nanocelulosa mediante la manipulacion de
acido sulfarico (65%), con la ayuda de dos equipos importantes centrifuga y ultrasonido, logrando

de esta manera obtener nanoparticulas para ser analizadas.
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3.6.1.Técnicas para identificar las caracteristicas fisicoquimicas de los residuos

3.6.1.1.Porcentaje de humedad de las muestras

Tabla 7-3: Determinacion del porcentaje de humedad

Materiales y | Sustancias y | Procedimiento Método de
Equipos reactivos ensayo
-Balanza  de | -Céascara de | -Encender la balanza de humedad. Base de la norma
humedad pifia -Establecer los parametros de temperatura. | TAPPI T 412 om-
-Plato de la | -Tusa de | -Colocar el plato dentro de la balanza, | 06.
balanza maiz cerrar y tarar. Manual
-Colillas de | -Pesar la muestra en el plato de 1 a 5 g y | operacional de la
cigarrillo cerrar la tapa. balanza de
-Papel -Esperar el tiempo determinado por el | humedad.
reciclado equipo para obtener el porcentaje de
humedad.
-Retirar la muestra, limpiar el plato y
apagar.

Fuente: Manual operacional de la balanza de humedad del laboratorio de quimica analitica, ESPOCH.

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.6.1.2.Determinacion del porcentaje de cenizas en las muestras

Tabla 8-3: Determinacion del porcentaje de cenizas

Materiales | Sustancias y | Procedimiento Ecuacion Método
y Equipos reactivos de
ensayo

-Crisol de | -Céscara de | -Limpiar el crisol vacio y tararlo. %Cenizas = | TAPPI T
porcelana. pifia -Anotar el peso del crisol. A 4100 211 om-

B
-Mufla. -Tusade maiz | -Pesar 2 g de la muestra seca en el crisol. 02
-Balanza -Colillas de | -Calcinacién en la campana de extraccion de la

A= peso del
analitica. cigarrillo muestra colocandola sobre un reverbero hasta que .

crisol con la
-Desecador. | -Papel deje de desprender humo. .

cenizaen g —
-Reverbero. | reciclado -Poner el crisol con la muestra en la mufla a 550 ° C peso del
-Campana durante 3 h. .

crisol en g.
de -Retirar el crisol de la muflay dejarlo en un desecador

B=peso de la
extraccion. hasta que se enfrie a temperatura ambiente.

muestra seca

-Pesar el crisol con ceniza.
eng.

Fuente: Norma TAPPI.

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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3.6.1.3.Densidad para sélidos

Tabla 9-3: Densidad

Materiales | Sustancias y | Procedimiento Ecuacién Método de
y Equipos reactivos ensayo
-Probeta -Agua -Pesar 5 g de cada muestra p= m NTE INEN
destilada y colocarlos dentro de la Vr ~ Yo 858
-Muestras probeta.
secas ‘Medir 70 ml de agua | P = densidad
destilada y con esta cubrir | %r=  Volumen
toda la muestra. final
-Esperar durante 1 h. v,=  volumen
-Observar el volumen | inicial
final obtenido.
Fuente: Norma TAPPI.
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
3.6.1.4.Solubilidad en agua caliente
Tabla 10-3: Solubilidad en agua caliente
Materiales | Sustancias y | Procedimiento Ecuacion Meétodo
y Equipos reactivos de
ensayo
-Vaso de | -Agua -Colocar 10 g de la muestra | %Solb. en agua caliente | Norma
precipitacié | destilada en un vaso de precipitacion | (A—B) =100 TAPPI
n de 500 ml. y humedecerla. - A T 207
- Varilla de -Agregar 300 ml de agua cm-99
agitacion. destilada caliente. A= Pesa inicial de materia
-Estufa. -Hervir la solucién durante primaen g.
-Papel filtro. 3 horas con agitacién B=Peso final la
constante y  siempre muestra seca en g.
mantener el volumen.
-Filtrar la muestra.
-Secarla a 105 °C hasta
obtener un peso constante.

Fuente: Norma TAPPI.
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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3.6.1.5.Determinacion del porcentaje de lignina en las muestras

Tabla 11-3: Obtencion de lignina

Materiales y | Sustancias | Procedimiento Ecuacién Método de
Equipos y reactivos ensayo
-Vasos de | -H2SO4 al | -Colocar 1 g de la muestra seca en un vaso de %lignina TAPPI T
precipitacion. | 72% precipitacion de 100 ml y afiadir 15 ml de H2SO4 _ i <100 222 om-02
-Varilla de | -Agua al 72 % en cantidades pequefias e ir agitando con w
vidrio. destilada una varilla de vidrio.
-Vidrio reloj. -Cubrir el vaso con un vidrio reloj y mantenerlo A= Peso el
-Bomba al en agitacion constante durante 2 h. papel filtro con
vacio. -Cortar la reaccion al 3% adicionando 575 ml de lignina en g —
-Estufa. agua destilada. peso del - papel
-Agitador -Hervir la solucién durante 4 h, manteniendo un filtroeng.
magnético. volumen constante afiadiendo agua caliente. W= Peso seco de
-Embudo -Se deja precipitar el material insoluble la muestra inicial
bichner. (lignina), manteniendo el vaso en posicion eng.
-Papel filtro. inclinada.
-Reverbero. -Sin agitar el precipitado, se filtra en un papel
-Malla de filtro (pre pesado), lavando el vaso con agua
ashesto. caliente.
-Secar el papel filtro con lignina en la estufa a
105 + 3 °C hasta peso constante.
-Dejar enfriar en un desecador y pesar.
Fuente: Norma TAPPI.
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
3.6.1.6.Determinacion de Alfa celulosa
Tabla 12-3: Obtencion de alfa celulosa
Materiales y | Sustancias | Procedimiento Ecuacion Método
Equipos y de
reactivos ensayo
-Cronometro | -75 ml de | -Pesar 2 g de la muestra secay colocarla | %Alfa celulosa | TAPPIT
-Balanza NaOH al | enun vaso de precipitacion de 250 ml. _ i « 100 203 m
analitica 17,5% p/v. | -Colocar 15 ml de solucion de NaOH al w 58
-Embudo -25 ml de | 17,5% y agitar con la varilla durante 1
blchner NaOH al | minuto. A= Peso final del
-Vaso de | 8,8% p/v. | -Agregar 10 ml mas y agitar, se agregan residuo obtenido
precipitacion | -40 ml de | otros 10 ml formando una masa y se eng.
Acido deja en reposo durante 3 minutos.
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-Pipeta acético al | Agregar 10 ml mas y agitar durante 10
graduada 2N. minutos.

-Kitasato -Agua -Se colocan los dltimos 30 ml, en
-Varillas de | destilada porciones de 10 ml después de 3
agitacion minutos, 5 minutos y 8 minutos
-Estufa respectivamente.

-Bomba al -Cubrir el vaso con un vidrio reloj y
vacio dejarlo en reposo durante 30 minutos.
-Papel filtro -Agregar 100 ml de agua, y dejarla en
-Vidrio reloj reposo 30 minutos mas.

W= Peso inicial

prima seca en g.

-Se pesa el papel filtro y se filtra al vacio
la soluci6n obtenida.

-Se lava el vaso y el residuo con 25 ml
de solucion de NaOH al 8,8 %.

-Luego se lava el residuo filtrado con 50
ml de agua 5 veces y posteriormente con
400 ml adicionales.

-Se desconecta la manguera de succién,
se llena el embudo con 40 ml de 2N de
&cido acetico y se deja humedecer el
residuo por 5 minutos

-Se filtra el &cido acético y se lava el
residuo con agua hasta obtener un pH
neutro.

-Se seca el residuo en la estufaa 105 °C

hasta un peso constante y pesar.

la materia

Fuente: Norma TAPPI.
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.6.1.7.Caracterizacion de celulosa

Tabla 13-3: Rendimiento de celulosa

Procedimiento Ecuacion

- Pesar la materia prima seca al inicio del L
P % Rendimiento =
tratamiento alcalino.

-Pesar la celulosa obtenida después del

tratamiento.

Peso celulosa

Peso residuo

*

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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3.6.2.Caracterizacion de nanocelulosa

3.6.2.1.Apariencia de fibras en la materia prima, celulosa y nanocelulosa

Tabla 14-3: Microscopio 6ptico para observar fibras

Materiales y
Equipos

Sustancias y

reactivos

Procedimiento

-Microscopio 6ptico.
-Porta 'y cubre

objetos.

-Materia prima,
celulosa y
nanocelulosa  de
tusa de maiz,
cascara de pifa,
colillas de
cigarrillo y papel
reciclado.

-En

-Colocar la muestra en el portaobjetos.

-Si la muestra es liquida colocarla con el
cubreobjetos.
-Enfocar la muestra con el lente que mejor se ajuste.

-To

-Limpiar los materiales y apagar el equipo.

cender la computadora y colocar el programa.

mar la fotografia de lo observado.

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.6.2.2.Determinacion de grupos funcionales empleando FTIR

Tabla 15-3: Andlisis FTIR de la materia prima, celulosa y nanocelulosa

Materiales y Equipos

Sustancias y reactivos

Procedimiento

-Espectrofotdmetro FTIR

-Materia a analizar

-Encender el equipo.

-Limpiar el area de la muestra.

-Abrir el programa JASCO/Spectra Manager y
seleccionar Quick-Star.

-Verificar la ausencia de impurezas realizando el
“Background”, para lo cual se debe cerrar la tapa del
equipo y presionar el boton STAR.

-Volver abrir la tapa del equipo y realizar el barrido
espectral colocando la muestra sobre el cristal del area
de muestra, cerrar la tapa y pulsar STAR.

-Procesar el espectro utilizando el programa Spectra
Analysis, corregir las escalas identificando los picos
mas relevantes presentes en la grafica y eliminar el
ruido.

-Guardar los datos del espectro y la imagen para su
posterior analisis.

-Desajustar el tornillo de ajuste y limpiar el area de
muestra.

-Cerrar los programas empleados y apagar el equipo.

Fuente: Manual de operacion de FTIR del laboratorio de analisis instrumental, ESPOCH.

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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3.6.2.3.Determinacion de microscopia electronica de barrido

Tabla 16-3: Andlisis de microscopia Optica de barrido

conductora de carbono

Materiales y Equipos | Sustancia Procedimiento

-Microscopio -Muestras de | -Revisar las condiciones del clima, humedad relativa y
electrénico de barrido | nanocelulosa temperatura.

-Metalizador -Encender el equipo y esperar hasta que encuentre el
-Porta muestras de equilibrio.

aluminio -Recubrimiento de las muestras

-Cinta  doble  faz -Colocar la muestra en la cdmara porta muestra del SEM.

-Calibracion del sistema al vacio

-Enfoque de la estructura de interés.

-Optimizacion de los pardmetros en el SEM.

-Capturar iméagenes de las muestras.

-Realizar un EDS (determinar composicion de la muestra)
-Apagar el quipo.

Fuente: Manual de operacién de SEM del laboratorio de mecénica, ESPOCH.

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.6.2.4.Determinacion de la transmitancia de nanocelulosa

Tabla 17-3: Andalisis UV Visible

Materiales y Equipos

Sustancias y reactivos

Procedimiento

-Espectrofotometro UV
Visible.

-Celda de cuarzo de 1

cm.

-Agua destilada

-Preparar las muestras de nanocelulosa.
-Encender el equipo.

-Configurar los pardmetros que solicita el equipo
(Nombre del analisis, formato de datos, longitud
de onda para el barrido de 200 a 600 nm para la
absorbancia y para la transmitancia puntos fijos
de 600 y 800 nm).

-Realizar la medicion del blanco con agua
destilada.

-Colocar la muestra en la celda de cuarzo y
limpiar las paredes de la celda para evitar
interferencias en el analisis.

-Ubicar la celda de cuarzo en el equipo.
-Realizar la medicion y registrar los valores de

transmitancia.

Fuente: Manual de operacion de UV-VIS del laboratorio de investigacion, ESPOCH.

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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3.7.Sintesis de Nanocelulosa

3.7.1. Pretratamiento de tusa de maiz, cascara de pifia, papel reciclado y colillas de cigarrillo.

Seleccion, Pretratamiento
Tusa de lavado y se-::—;?ig?qlqo-)go Molienday Fibra/agua -> TS_eg%dg)C.
maiz reposo en oC- t _ 6 d_ias tamizado 1:20;t=4h; t_— 30h '
agua;t=6h T ) T=80°C. -

) B Trocegdo y ) Pr_etratamiento Secado T
Cascara Seleccion y secado; T = Molienday Fibra/agua -> =60 °C: t
de pifia lavado 50°C;t=4 tamizado 1:20;t=7h; T = _ '

p o =30h
dias. 80 °C.
Materia Sretratamiont
prima . retratamiento
Papel Seleccion, Fibra/agua -> S_ecadg . :
b recorte y 10t =9 R T =60 °C; Triturado
reciclado triturado 1:10;t=2h; t=10h
T=80°C. - :
Desinfectar Lavados .
; Separar la muestra Apertura con Pr_ebtratam|erjto Secado
Colillas de - y recorte itacic Fibra/agua -> T =60 °C:
cigarrillo el papel — fibra/etanol de los agitacion 115 t=5 h: - ;
del filtro| | 96° -> 1:10; fil constante T=80°C t=10h.
t=24h. Hitros. t=6h. :

lustracion 8-3: Diagrama de flujo para el pre tratamiento de la tusa de maiz, cascara de pifia,

papel reciclado y colillas de cigarrillo.
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

El proceso inicia con la realizacion del pretratamiento de la tusa de maiz, cascara de pifia, papel
reciclado y colillas de cigarrillo; este va a depender de la materia prima a utilizarse para su

procedimiento.

3.7.1.1.Pretratamiento de tusa de maiz

Se empieza con la recoleccion de 2 kilogramos de tusa de maiz, los cuales se obtuvieron a partir
de un muestreo aleatorio aplicando las especificaciones de la norma 1SO 7002, en el mercado
municipal del cantén Guano, después se realiz6 una seleccion donde se deseché granos, pelusas,
gusanos, pelos que se encontraban en las tusas de maiz, luego se lavé toda esta materia con
abundante agua para eliminar algun otro elemento no requerido y se dejo reposar en agua durante

6 horas, para que la dureza de la tusa disminuya.
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lustracion 9-3: Seleccion y pesaje de tusa de maiz
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Pasado este tiempo se troceo las tusas de manera manual con ayuda de un cuchillo, llegando a un
tamano de 2 a 3 cm aproximadamente, para facilitar su manejo y posterior molienda. Las tusas de
maiz se colocaron en bandejas de secado con una separacién considerable entre ellas, se llevo
estas bandejas a la estufa, donde se secaron las muestras durante 6 dias a 50°C, esta temperatura
se considerd debido a que existio una descomposicion inicial de la materia prima cuando se secd
a 30°C, este proceso se realiza para eliminar la humedad, logrando obtener una materia prima

seca.

lustracion 10-3: A) Troceado de la tusa y B) Secado en estufa
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Posteriormente, los trozos secos de tusas de maiz se pusieron en la tolva de alimentacion que
forma parte del molino de martillos, la materia prima triturada se recepto en bolsas de basura por
las dimensiones del molino, se realizé una segunda molienda, pulverizando ain mas la muestra,
logrando disminuirla a un tamafio micrométrico considerable. Se continua con el tamizado de la
materia pulverizada, el cual consiste en dejar pasar el material fino por la luz de malla

correspondiente, reteniendo el material grueso en la malla, para elegir el tamiz oportuno a utilizar
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se considerd lanorma NTE INEN 616, referente al tamizado de la harina de trigo, donde se utiliza
el tamiz nimero 210 um; para la tusa de maiz se utilizé una torre de tamices donde el tamiz mas
fino utilizado fue de 355 um, debido a la disponibilidad de tamices existentes en el laboratorio.

Se realizo el pretratamiento de la tusa de maiz, para lo cual se utiliz6 una relacion fibra/agua 1:20,
empleando 1000 ml por cada 50 g de fibra de tusa de maiz, con el fin de eliminar azucares,
colorantes y sustancias solubles, durante un tiempo de 4 horas. Luego se filtro la materia prima

y se dejé secar en una estufa durante 30 horas a una temperatura de 60°C.

llustracion 11-3: A) Molienda de tusa y B) Tamizado
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.7.1.2.Pretratamiento de cascara de pifia

Se realiza la recoleccion de 2 kilogramos de céscaras de pifia, los cuales se obtuvieron a partir de
los residuos obtenidos de las pifias, utilizadas en la pizzeria DONATELLO del cantén Guano,
después se realiz6 una seleccion de las cascaras, desechando de esta manera la corona y sus hojas,
luego se lavd las céascaras de pifia con abundante agua para eliminar alguna sustancia

contaminante.

llustracion 12-3: Recoleccion de cascara de pifia

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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Consecutivamente, se trocearon las cascaras de manera manual, llegando a un tamafio de 2 a 3
cm aproximadamente, para facilitar su secado y posterior molienda. Las cascaras de pifia se
colocaron en bandejas de secado con una separacion considerable entre ellas para evitar su
descomposicion, se llevaron estas bandejas a la estufa, donde se secaron las muestras durante 4
dias a 50 °C, este proceso se realiza con el fin de eliminar la humedad, logrando obtener de esta

manera una materia prima seca.

lustracion 13-3: Troceado y secado de cascara de pifia
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Posteriormente, las céscaras de pifia se ubicaron en el molino de martillos, en la parte de la tolva
de alimentacién, la cascara de pifia triturada se recepto en fundas de basura debido al tamafio del
molino para evitar pérdidas, después se realizé una segunda molienda, pulverizando ain mas la
muestra, logrando de esta forma disminuirla a un tamafio micrométrico necesario. Se continua
con el tamizado de la materia pulverizada, el cual consiste en pasar el material fino por la luz de
malla correspondiente, reteniendo el material grueso en la malla, para elegir el tamiz oportuno a
utilizar se consider6 la norma NTE INEN 616, referente al tamizado de la harina de trigo, donde
se utiliza el tamiz nimero 210 um; para la cascara de pifia se utilizé el nimero 300um, debido a

la disponibilidad de tamices existentes en el laboratorio.
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llustracion 14-3: A) Molienda de céscara de pifia y B) Tamizado
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Se realizo el pretratamiento de la cascara de pifia, para lo cual se utilizé una relacion fibra/agua
1:20, empleando 1000 ml por cada 50 g de fibra de cascara de pifia, con el fin de eliminar azucares,
colorantes y sustancias solubles, durante un tiempo de 7 horas. Luego se filtré la materia prima
y se secO en una estufa durante 30 horas a una temperatura de 60°C.

lustracion 15-3: Pretratamiento de cascara de pifia
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.7.1.3.Pretratamiento de papel reciclado

Las hojas de papel boom son recicladas a partir de documentos impresos, que fueron ocupados
en su momento y se convirtieron en desecho, se recolectaron 100 g de papel reciclado en buen
estado, estas se recortaron entre 1y 2 cm para el pretratamiento, pero para la caracterizacion de
la materia prima se considera la medida entre 0,05y 1 cm. Se tritura el papel recortado para una

mejor caracterizacion empleando una licuadora. Para eliminar la tinta que tiene el papel, se coloca
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10 g de muestra en 100 ml de agua a una temperatura de 80°C durante 2 horas, se agita de forma
constante, se realiza lavados para eliminar el color, terminado este proceso se lo deja secar a una
temperatura de 60 °C durante 10 horas. Finalmente se pulverizé el papel en un triturador eléctrico

pequefio.

lustracion 16-3: A) Troceado de papel reciclado, B) Pretratamiento y C) Molienda

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.7.1.4.Pretratamiento de colillas de cigarrillo

Las colillas de cigarrillo se reciclaron en parques, centros deportivos y recreativos, de manera
especifica en las canchas de voley del cantén Guano, estos lugares fueron adecuados para realizar
la recoleccion debido a que existe un consumo visible en las personas que frecuentan estos
lugares. Posteriormente, se realizé una seleccion de colillas de cigarrillo, eliminando de esta
manera las colillas quemadas, pisadas y deformes, luego se separé en dos partes el papel del filtro,
por separado se coloco en etanol (alcohol a 96°), por cada gramo de muestra se utilizé 10 ml de
etanol durante 24 horas, esto se realizo para desinfectar las colillas de cigarrillo, eliminando su
olor caracteristico, impurezas y una parte del carbén que resulta cuando se consume el cigarrillo,
pasado este tiempo se lavaron las colillas con agua y jabon natural sin quimicos, para eliminar el
olor a alcohol, se recortaron los filtros de forma vertical y horizontal, abriendo el filtro en tamafios

pequefios para facilitar su purificacion.
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llustracion 17-3: Purificacion de colillas de cigarrillo con etanol y B) Recorte
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Se realizaron 12 lavados con agitacion constante ocupando un agitador magnético, con un cambio
de agua fria cada 30 minutos y 5 lavados en agua caliente a 80 °C, empleando el agitador
magnético con calor, cada lavado se realiz6 en 1 hora, para este proceso se ocup0 la relacion 1:15,
4 g de colillas se colocaron en 60 ml de agua fria y caliente. Este proceso se realiza para eliminar
el carbdn que poseen las colillas de cigarrillo en sus fibras, dejandolas de esta manera limpias y
adecuadas para su posterior uso. Finalmente se secaron las muestras en una estufa durante 10
horas a 60 °C.

llustracion 18-3: Eliminacion del carbon
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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3.7.2.0btencion de celulosa

A partir de la materia prima pretratada de tusa de maiz, cascara de pifia, colillas de cigarrillo y

papel reciclado, se obtiene celulosa con los mismos parametros para todas estas materias, con una

variacién en la cascara de pifia debido a la dureza que presento al obtener celulosa.

Materia Pretratada

v

Caéscaras de pifia

v

v

v

Tusa de maiz

Colillas de cigarrillo

Papel reciclado

|

Ac. Acético
Fibra/Licor —1:4,
t=1h;
T=50v90°C

v

Tratamiento con

Tratamiento alcalino
NaOH al 5%
Fibra/Licor = 1:20,
t=4h; T=50y90°C

[

llustracion 19-3: Diagrama de flujo para la obtencién de celulosa

adicion de

v

Lavados y filtracion

v

Blanqueamiento
NaClO al 1%
Fibra/soluciéon — 1:10
t=1h

Lavados (agua caliente) y
filtracion

Secado
T=30°C;t=3dias

Molienda y tamizado

Celulosa blanqueada

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

El procedimiento alcalino se inicia preparando una solucion del 5% de NaOH, empleando la

relacion 1:20 Fibra/Solucion para el tratamiento, colocando de esta manera 15 g de muestra

pretratada con 300 ml de la solucién, durante 4 horas con agitacion constante, considerando en

este punto una variacion de temperatura de 50°C para el primer anélisis y 90°C para el segundo,

solamente en el caso de la pifia se afiadio a continuacion &cido acético con una relacion 1:4, por

43



cada gramo de muestra se coloca 4 ml del reactivo, obteniendo una disoluciéon de NaOH y
CH3COOH.

llustracion 20-3: Tratamiento alcalino de celulosa
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Posteriormente se elimina el licor negro y reserva la muestra, se realiza lavados con agua destilada
y se filtra hasta conseguir un pH neutro, el color que se obtiene va en tonos amarillentos, marrones
y blancos. Para lograr obtener una celulosa blanca se realiza un blanqueamiento a las muestras,
con una solucién de NaClO al 1%, considerando una relacion 1:15, por cada gramo se coloca 15

ml de solucién por el lapso de 1 hora.

llustracion 21-3: Lavado con agua destilada

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Terminado este proceso se realizan lavados a la muestra con agua caliente para eliminar los
residuos de hidréxido y cloro, se filtra utilizando un colador casero, hasta obtener un pH de 7 +
0,5. Se colocan las muestras en una estufa a 30°C durante tres dias para secarlas, debido a que

queda una consistencia compacta se vuelve a triturar la materia para obtener un tamafio de
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micrometros, empleando un triturador eléctrico pequefio y un tamiz de 120 um, de esta manera se

obtiene celulosa que se emplea para el tratamiento de nanocelulosa.

llustraciéon 22-3: Obtencién de celulosa
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

3.7.3.Sintesis de nanocelulosa

Se considera el tratamiento de hidrolisis acida para la obtencion de nanocelulosa, el proceso es el
mismo para todas las celulosas obtenidas de varias materias primas. Se inicia preparando las
muestras de celulosa blanqueada y de igual manera la solucién de acido sulfarico al 65% para
llevar a cabo la hidroélisis acida en una relacién 1:20 Celulosa/Solucion, se coloca en un vaso de
precipitacion de 600 ml, 60 ml de solucion de H,SOs, se agrega suavemente 3 g de celulosa y se
agita constantemente durante 45 minutos, a una temperatura de 45°C, no se le agrega calor debido

a que el &cido provoca una reaccion exotérmicay la temperatura se mantiene en el valor requerido.

llustracion 23-3: Hidrolisis acida de celulosa

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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Se corta el proceso de hidrolisis afiadiendo 600 ml de agua destilada y se deja en reposo hasta que
precipite la muestra, logrado este proceso se elimina el solvente a través de filtracion. Se procede
a realizar lavados para eliminar el exceso de acides, para este paso se ocupa la centrifuga a 3000
rpm con un lapso de tiempo de 10 minutos por cada lavado y se agita el sedimento para que este

se vaya limpiando, de esta manera se logra llegar a un pH neutro, necesitando asi de 20 lavados.

llustracion 24-3: Centrifugado y lavado de nanocelulosa
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Posteriormente se utiliza ultrasonido en un bafio de agua fria para reducir el tamafio del
nanomaterial durante 45 min, se centrifuga 10 min mas para eliminar el exceso de agua y se coloca
en ultrasonido de punta de acero, finalmente se conserva en envases de vidrio a una temperatura

de 4°C y para la caracterizacion se secan ld&minas a una temperatura de 60°C.

llustracién 25-3: Sintesis de nanocelulosa

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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Celulosa blanqueada

De

v

v

Caéscaras de pifia

v

Tusa de maiz

v

Colillas de cigarrillo

Papel reciclado

|

v

Hidrdlisis acida
H2S04 al 65%
Fibra/solucién — 1:20;
t=45min; T=45°C

¢—>

Precipitacion

Detiene hidrélisis
Celulosa/Solucion

Centrifugacion
3000 rpm;
t=20 min

A4

Tratamiento de
ultrasonido t = 45 min

A

Centrifugacion
3000 rpm;
t=20 min

Ultrasonido de punta de
acero;t=1h

/\

Secado
T=60°C;t=2h

Nanocelulosa

Almacenamiento
T=4°C

llustracion 26-3: Diagrama de flujo para la sintesis de nanocelulosa

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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CAPITULO IV
4.MARCO DE ANALISIS E INTERPRETACION DE RESULTADOS
4.1.Analisis de resultados de materia prima
4.1.1.Caracterizacion de la materia prima
En la tabla 18-4 se puede observar los andlisis fisico-quimicos de manera general, que se
realizaron a las diferentes muestras de materia prima, con la finalidad de estimar su composicion

y propiedades mas relevantes:

Tabla 18-4: Resultados de los analisis generales de la materia prima

. - Densidad para
Tipo d . - % Solubilidad o % Alf
mlupe(;trz % Humedad | % Cenizas | % Lignina oag%;cgllie{;teen s6lidos (g/cm3) Cglulosa
Colillas de 8,804 6,535 0,549 9,359 0,742 | 38,099
cigarrillo
Papel 6,785 21,457 10,148 6,866 0,774 | 61,093
reciclado
Tusa de 7,274 2,375 14,298 13,927 0,775| 50,830
Maiz
Cascaras 7,451 4,611 17,714 37,549 0,802 | 46,605
de pifia
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
4.1.1.1.Resultados de porcentaje de humedad de materia prima
Tabla 19-4: Porcentaje de humedad de la muestra seca
% de Humedad
Tioo de muestra Método de Repeticién 1 | Repeticion 2 | Promedio
P referencia (%) (%) (%)
Colillas de cigarrillo | TAPPI T 412 om-06 8,702 8,906 8,804
Papel reciclado TAPPI T 412 om-06 6,130 7,439 6,785
Tusa de maiz TAPPI T 412 om-06 7,334 7,213 7,274
Céscara de pifia TAPPI T 412 om-06 7,542 7,360 7,451

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Con base a la norma TAPPI T 412 om-06, se determind el porcentaje de humedad de las cuatro
materias primas utilizadas; para la tusa de maiz el resultado obtenido fue del 7,274%, el cual tiene
un valor muy similar con el estudio realizado por (Portuguéz Moya et al., 1999: pp.45-50) que obtuvo un
valor de 7,0% para la materia prima y un 5,5% para el material pretratado. En el caso de la cascara

de pifia se obtuvo un porcentaje del 7,451% el cual esta dentro del valor del 7,4% obtenido por

48



(Garay Hernandez y Pefia Pefia, 2018: p.46). Para el papel reciclado se obtiene el 6,785% el cual difiere
con el rango del 7,3 al 8,0% hallado por (Rolleri, 2012, p.28), esto se da debido al tipo de papel
utilizado para realizar el andlisis. Con respecto a las colillas de cigarrillo, al ser un material no
muy empleado para una reutilizacidén no se encontrd datos experimentales con respecto un analisis
de humedad y las diferentes caracteristicas que posee en base a valores concretos, el porcentaje

de humedad encontrado en este caso fue del 8,804%.

4.1.1.2.Resultados de porcentaje de cenizas a partir de la materia prima

Tabla 20-4: Porcentaje de cenizas de la materia prima

% de Cenizas
Tipo de muestra ';/elzigcrjgr?c?ae Repeé(t)}:):)lon ! Re"ig}(‘)’)'on 2 Promedio (%)
Colillas de cigarrillo | TAPPI T 211 om-02 4,893 8,177 6,535
Papel reciclado TAPPI T 211 om-02 21,478 21,435 21,457
Tusa de maiz TAPPI T 211 om-02 2,405 2,344 2,375
Céascara de pifia TAPPI T 211 om-02 4,579 4,642 4,611

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Para obtener el porcentaje de cenizas se aplicé la norma TAPPI 211 om-02, donde las colillas de
cigarrillo varian su porcentaje debido a los pesos que poseen los crisoles donde se realizé el
analisis, pero resulta un porcentaje considerable dentro de los rangos que posee la norma, dando
como resultado 6,535%; en el caso del papel reciclado se alcanzé el 21,457% que al ser
comparado con (Parra, 2010, p.59), los valores son diferentes debido a la materia prima que se utiliza
para elaborar el papel teniendo un valor del 13% para el papel bond y sus valores para diferentes
tipos de papel van del 0,3 al 46,7%; la tusa de maiz tiene el 2,375%, mientras que en la
experimentacion realizada por (Valdivieso Valdivieso, 2020, p.100) da como resultado 2,340%, donde
se puede apreciar que los valores son muy similares en los dos estudios y para la cascara de pifia
el porcentaje es del 4,611%, valor que se encuentra dentro del rango 4,25% obtenido por (Garay
Hernadndez y Pefa Pefia, 2018, p.46).

4.1.1.3.Resultados de porcentaje de solubilidad en agua caliente a partir de la materia prima

Tabla 21-4: Porcentaje de solubilidad en agua caliente de las muestras

Solubilidad en agua caliente
. Método de Repeticion 1 | Repeticion 2 o
Tipo de muestra referencia (%) (%) Promedio (%)
Colillas de cigarrillo | TAPPI T 207 cm-99 9,193 9,526 9,359
Papel reciclado TAPPI T 207 cm-99 6,910 6,822 6,866
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Tusa de maiz TAPPI T 207 cm-99 13,906 13,948 13,927

Céscara de pifia TAPPI T 207 cm-99 37,871 37,227 37,549
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

La solubilidad en agua caliente se determin6 con base a la norma TAPPI T 207 cm-99, obteniendo
los siguientes porcentajes en las muestras tratadas, para las colillas de cigarrillo se estableci6 un
porcentaje del 9,359 % de solubilidad y para el papel reciclado el 6,866 %, estos valores se pueden
comparar a simple vista porque tanto las colillas como el papel se quedan como ingresan al
tratamiento, no se observa cambios fisicos; la tusa de maiz presenté un 13,549 % aceptando su
valor debido a la investigacion realizada por (Gonzélez Velandia et al., 2016: pp.499-517) quien presento
un porcentaje del 8 — 13% para los tallos del maiz y del 19 — 29% para la hoja de la tusa del maiz;
mientras que la cascara de pifia tiene un 37,549 % el cual tiene una diferencia considerada con
(Garay Hernandez y Pefia Pefia, 2018, p.46) debido a que su solubilidad fue del 30,93 %, esto se puede
dar debido a la estructura, grosor y forma que tenga la cascara en el momento de realizar el

tratamiento.

4.1.1.4.Resultados de densidad de la materia prima molida y tamizada

Tabla 22-4: Densidad de muestras secas

Densidad para sélidos (g/cm3)
Tipo de Meétodo c_le Repeticion | Repeticion Promedio | Tiempo (h)
muestra referencia 1 2
Colillas de | e |\EN 858 0,7149 0,7699 0,742 1
cigarrillo
Papel
) NTE INEN 858 0,8341 0,7153 0,774 1
reciclado
Tﬁf:ige NTE INEN 858 0,83415 0,715 0,775 1
Cas;%r: de | NTE INEN 858 0,8342 0,77 0,802 1

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

La densidad de muestras s6lidas se consigui6 aplicando la norma INEN 858, considerando el
tiempo en el solvente de 1 hora, donde para las colillas de cigarrillo se establecié una densidad de
0,742 g/cm?®, para el papel reciclado 0,774 g/cm?, tusa de maiz 0,775 g/cm?® y cascara de pifia
0,802 g/cm?; estos valores los podemos comparar con el 0,75 g/cm?® de colillas de cigarrillo de
(Marin Cajamarca, 2021, pp.71-72), para el papel reciclado dependiendo del tipo de papel de (Rolleri,
2012, p.28) quien presenta unos valores de 0,566 a 0,702 g/cm?3, (Gonzélez Velandia et al., 2016: pp.499-
517) quien para la hoja de la tusa del maiz obtuvo una densidad de 0,68 a 0,075 g/cm®y la densidad

de la cascara de pifia es de 0,7 g/cm?® seguin (Gonzélez Velandia et al., 2016: pp.499-517), donde de esta
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manera se puede corroborar que los valores de densidad obtenidos son muy similares a los

estudios realizados por diferentes autores.

4.1.1.5.Resultados de porcentaje de lignina en la materia prima

Tabla 23-4: Determinacion del porcentaje de lignina presente en las muestras

% de Lignina
Tioo de muestra Método de Repeticion 1 | Repeticion 2 | Promedio
P referencia (%) (%) (%)

Colillas de TAPPI T 222 om-02 0,160 0,938 0,549
cigarrillo

Papel reciclado TAPPI T 222 om-02 10,039 10,257 10,148
Tusa de maiz TAPPI T 222 om-02 14,188 14,408 14,298
Cascara de pifia TAPPI T 222 om-02 17,620 18,807 18,214

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Empleando la norma TAPPI T 222 om-02, se analiz el porcentaje de lignina existente en las
cuatro muestras empleadas como materia prima, el papel reciclado como las colillas de cigarrillo
no poseen mucho contenido de lignina debido al tratamiento industrial que poseen para su
fabricacion, la tusa de maiz tiene el 14,298% que al ser comparado con el 14,6% determinado por
(Portuguéz Moya et al., 1999: pp.45-50) se acepta el resultado y por ultimo la cascara de pifia posee el
18,214 % que a partir de la investigacion realizada por (Gonzalez Velandia et al., 2016: pp.499-517) NO

se encuentra dentro del 20 al 25% debido a la norma utilizada por este autor.

4.1.1.6.Resultados del porcentaje de alfa celulosa a partir de la materia prima

Tabla 24-4: Porcentaje de alfa celulosa a partir de la materia prima

% de Alfa celulosa
- Método de Repeticion 1 | Repeticion 2 0

Tipo de muestra referencia (%) (%) Promedio (%)
Colillas de TAPPI T 203 m 58 38,118 41,448 39,783
cigarrillo

Papel reciclado TAPPI T 203 m 58 61,016 61,171 61,093
Tusa de maiz TAPPI T 203 m 58 50,150 51,510 50,830
Céscara de pifia TAPPI T 203 m 58 50,431 50,769 50,600

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

A partir de la materia prima seca, molida y tamizada se extrajo el porcentaje de alfa celulosa
empleando como método lanorma TAPPI T 203 m 58; con base a la tabla 24-4, se puede comparar

los porcentajes hallados por diferentes autores, para la tusa de maiz (Portuguéz Moya et al., 1999: pp.45-
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50) tiene el 57 % de alfa celulosa para la tusa como materia primay 78 % como materia pretratada;
la cascara de pifia segun (Quesada Solis et al., 2005: pp.159-177) posee el 45,12 %; por lo que se puede
observar una varianza en el porcentaje de la tusa de maiz y cascara de pifia debido a la técnica

aplicada.

4.1.2.Caracterizacion Optica de la materia prima

Para caracterizar los residuos se realiz6: secado, molienda y tamizado para la tusa de maiz y
cascara de pifia, mientras que para las colillas de cigarrillo se desinfectd, secé y dividid
horizontalmente en fracciones pequefias los filtros, en cambio el papel reciclado se recortd en
tamafios pequefios y rasgd. Estas muestras se las colocd en el portaobjetos junto con un
cubreobjetos, posteriormente en el microscopio 6ptico Motic con camara, se ajusté a los lentes de
10 X'y 40 X respectivamente, para obtener una mejor imagen, se observo las caracteristicas que
poseen y finalmente se tomd la fotografia de las diferentes imagenes.

52



152,21 um

120.14 um

llustracion 27-4: Representacion grafica de la materia prima en el microscopio 6ptico: A) Colilla

de cigarrillo, B) Papel reciclado, C) Tusa de maiz y D) Cascara de pifia
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Se observd la presencia de fibras y microfibras en los diferentes residuos. Para las colillas de
cigarrillo y papel reciclado se puede apreciar la gran cantidad de fibras alargadas que poseen, esto
se observo debido a que las colillas de cigarrillo contienen un filtro de fibra de acetato de celulosa,
fibra de pelicula y un recubrimiento de papel (Castafieda Espitia, 2011, p.3), apreciando de esta manera
de forma notoria las fibras alargadas en grandes dimensiones con una longitud de 5 - 8 um, el
papel esta constituido por fibras vegetales bien compactas porque no se ha realizado ningln
cambio ain en su composicion presentando una longitud entre 8 y 19 um, la tusa de maiz contiene
microfibrillas entre 58 y 5 um, al igual que la c&scara de pifia posee 35 - 152 um, al estar trituradas
estas disminuyen su tamafio, observando de esta manera las fibrillas de forma amorfa debido a
que las muestras ain contienen en su composicion polimeros como hemicelulosa y lignina

(Betancourt Sanchez, 2017, pp.34-36).
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4.1.3.Espectroscopia infrarroja FTIR de la materia prima

Se realiz el analisis FTIR a la materia prima, celulosa y nanocelulosa mediante el equipo

espectrofotometro de infrarrojo, el cual determina los espectros presentes en cada una de las

muestras obtenidas, las cuales se graficaron con ayuda del software OriginLab dentro de un rango

de onda de 4000 cm™ a 500 cm, obteniendo de esta manera una mejor calidad para establecer

los picos mas pronunciados y eliminar el sonido provocado por el ruido existente en el entorno

del equipo. Para determinar los grupos funcionales se tom6 como base el manual de correlaciones

de espectro del propio equipo de (Shurvell, 2022, pp.9-12) donde se muestran los rangos en cm™,

grupos funcionales — clase y comentarios. Los siguientes espectros tienen una composicion con

puntos caracteristicos de celulosa a pesar de que son materias primas diferentes.
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llustracion 28-4: Espectroscopia FTIR de colillas de cigarrillo

Realizado po

r: Estrada, Paola, 2022.
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lustracion 29-4: Espectroscopia FTIR de papel reciclado

Realizado po

r: Estrada, Paola, 2022.
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lustracion 30-4: Espectroscopia FTIR de la muestra de céscara de pifia seca
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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llustracion 31-4: Espectroscopia FTIR de la muestra de tusa de maiz seca
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Desde la ilustracion 28-4 a 31-4 se representan los espectros de cada materia prima, donde se
observa en todos los gréaficos picos similares a los grupos funcionales que conforman la celulosa,
por tal razén es posible sintetizar nanocelulosa de estos residuos.

Para la interpretacion de las graficas se tomaron picos especificos los cuales se detallan a
continuacion; el pico A se lo encuentra entre el rango de 3420 a 3250 cm el cual pertenece al
grupo -OH de enlaces de cadenas con puentes de hidrégeno en alcoholes y fenoles, B esta entre
2990 a 2850 cm™ de los compuestos alifaticos del grupo CH3 y CH2, el pico C va desde 1740 a
1720 cm* con grupos C=0 en aldehidos y de 1670 a 1640 cm™ C=0 en benzofenonas, el pico D
se considera de 1640 a 1580 cm™ con grupos C=0 en B-dicetonas y de 1440 a 1400 cm™ pertenece

al grupo OH en &cido carboxilico, en el pico E se encuentran los grupos C-O-C de 1240 a 1070
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cm™ que conforman los ésteres, en el pico F de 1060 a 1025 cm™ estan los grupos CH2-OH en
alcoholes primarios que contienen cadenas de C-O 'y el pico G es de 615 a 535 cm™ que poseen
enlace C=0 en grupos amidas.

Se puede determinar de esta manera que en los residuos existen enlaces C-Hy O-H, estableciendo
cadenas de C-OH que representan a los enlaces de glucosa que conforman la celulosa, siendo
estos importantes en la formacién del nanomaterial. Debido a que es el analisis de la materia
prima se observa lignina con sus grupos funcionales en el rango de 1560 a 1500 cm™ y 990 a 950
cm?, estos son mas notorios en los residuos agricolas debido a que no han tenido ningin

tratamiento, por lo que poseen en su composicion azdcares, lignina y hemicelulosa.

4.2.Resultados a partir de la obtencion de celulosa

Con base a los estudios realizados por (Yu et al., 2021; Blanco et al., 2018; Verma et al., 2021; Ogundare et
al., 2017; Presenda Geronimo et al., 2020; Sanaguano Peralta, 2021) se establecio los diferentes parametros
para la obtencién de celulosa y nanocelulosa a partir de las cuatro materias primas pretratadas, es
por esta razon que se consider6 trabajar con una concentracién del 5% de NaOH a diferentes
temperaturas, determinando de esta manera el mejor rendimiento de celulosa y la materia prima

de la cual se obtiene los mejores valores.

4.2.1. Rendimiento de celulosa de colillas de cigarrillo

En la tabla 25-4 se puede observar los resultados obtenidos de celulosa a partir de las colillas de
cigarrillo que fueron sometidas a un procedimiento alcalino empleando una concentracion del 5%
de NaOH con variacion en su temperatura a 50°C y 90°C, seguido de un blanqueamiento de la
muestra con NaClO al 1%, debido a la diferencia en los pesos iniciales se puede determinar una
variabilidad significativa en el rendimiento, pero estos valores se pueden relacionar dando valores

dentro del rango.

Tabla 25-4: Rendimiento de celulosa a partir de la muestra pretratada de colillas de cigarrillo

CELULOSA COLILLAS DE CIGARILLO
CONCENTRACION TEMPEORATURA MUESTRA _ CARACTER[STlCAS
) Peso inicial (g) | Peso final (g) | % de celulosa
Ric 10,000 4,094 40,940
NaOH 5% 50 R2c 15,117 10,529 69,651
R3c 10,008 4,300 42,966
Rilc 10,007 3,288 32,856
NaOH 5% 90 R2c 15,053 10,190 67,694
R3c 10,000 3,986 39,860

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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4.2.2.Rendimiento de celulosa de papel reciclado

Con el procedimiento mencionado en el rendimiento de celulosa de colillas de cigarrillo se realiz6

la experimentacion de igual manera para el papel reciclado obteniendo un rendimiento

significativo que se puede observar en la tabla 26-4.

Tabla 26-4: Rendimiento de celulosa a partir de la muestra pretratada de papel reciclado

CELULOSA DE PAPEL
CONCENTRACION TEMPEORATURA MUESTRA CARACTERISTICAS

(°C) Peso inicial (g) | Peso final (g) | % de celulosa

Rlpr 15,016 13,387 89,154

NaOH 5% 50 R2pr 15,086 13,401 88,831
R3pr 15,064 13,437 89,199

Rlpr 15,021 13,005 86,584

NaOH 5% 90 R2pr 15,008 13,161 87,692
R3pr 15,015 12,827 85,433

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

4.2.3.Rendimiento de celulosa de tusa de maiz

Con el fin de eliminar hemicelulosa, lignina y varios carbohidratos mas, existentes en la tusa de

maiz, se realiza el procedimiento alcalino utilizando una concentracion de NaOH al 5% y un

blanqueamiento con NaClO al 1%.

Tabla 27-4: Rendimiento de celulosa a partir de la muestra pretratada de tusa de maiz

CELULOSA DE MAIZ
CONCENTRACION | TEMPERATURA |\ jEsTRA CARACTERISTICAS

(°C) Peso inicial (g) | Peso final (g) | % de celulosa

Rim 15,021 4,326 28,800

NaOH 5% 50 R2m 15,008 5,954 39,672
R3m 15,007 4,277 28,499

Rim 15,019 2,308 15,367

NaOH 5% 90 R2m 15,011 6,122 40,784
R3m 15,009 5,608 37,364

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

4.2.4.Rendimiento de celulosa de cascara de pifia

Para la céscara de pifia se considera dos tratamientos diferentes, en el primero se manejo el

tratamiento alcalino con la concentracion de NaOH al 5% mas blanqueamiento con NaClO y en
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el otro procedimiento ademas de utilizar NaOH al 5% y el blanqueamiento, se afiadié 3 ml por
cada gramo de CH3COOH para eliminar los azUcares aun existentes en la muestra, ademas de

lignina, con el fin de diferenciar si existe un mejor rendimiento.

Tabla 28-4: Rendimiento de celulosa a partir de la muestra pretratada de cascaras de pifia

CELULOSA DE PINA

CONCENTRACION TEMPEORATURA MUESTRA - CARACTERlSTlCAS
(°C) Peso inicial (g) | Peso final (g) | % de celulosa
R1p 15,110 4,391 29,062
NaOH 5% 50 R2p 15,008 5,763 38,399
R3p 15,108 4,883 32,321
R1lp 15,052 5,984 39,756
'é";‘_%"c'goc/‘)’; 50 R2p 15,021 4,999 33,282
R3p 15,004 6,936 46,229
R1p 15,011 4,439 29,573
NaOH 5% 90 R2p 15,017 4,902 32,642
R3p 15,030 5,340 35,530
R1p 15,014 5,281 35,174
T;i%'égz/ﬁ’ﬁ 90 R2p 15,003 5,540 36,926
R3p 15,003 5,355 35,693

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

4.2.5.Rendimiento de alfacelulosa

Para determinar el rendimiento de alfacelulosa se partié de la celulosa obtenida a través del
procedimiento alcalino, donde se quiere lograr obtener una celulosa pura para sus posteriores
tratamientos industriales. Consiguiendo de esta manera un rendimiento alto a una temperatura de
50°C en los residuos de papel reciclado por su composicion de celulosa y en la cascara de pifia

por la estructura que posee.

Tabla 29-4: Rendimiento de alfacelulosa

% ALFACELULOSA
TEMPERATURA CARACTERISTICAS
MATERIA (°C) MUESTRA Peso inicial Peso final % de Alfacelulosa
(9) (9)

Céscara de Pifia

+ CH3COOH 50 R3p 3,006 2,772 92,216
Tusa de Maiz 90 R2m 3,003 2,449 81,544
Papel Reciclado 50 R3pr 3,006 2,891 96,187
Colillas de 50 R2c 3,005 2,549 84,828
cigarrillo

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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4.2.6.Analisis estadistico

En base al disefio experimental desarrollado, se realiza un disefio estadistico completamente al
azar por la variable de temperatura utilizada en el proceso, con este disefio se comparan las
repeticiones realizadas con cada residuo empleado. Para realizar un andlisis ANOVA es
importante que se cumpla la dispersion de puntos a traves de una igualdad en la varianza de los
tratamientos realizados y que estos se encuentren dentro del rango de la gréfica de normalidad.
Se trabaja con un intervalo de confianza de 0,05 para determinar la hip6tesis nula y alternativa.
-No existe diferencia significativa estadisticamente si se cumple la hip6tesis nula.

-Existe diferencia significativa estadisticamente si se cumple la hip6tesis alternativa.

Para ello con los valores de probabilidad se determina si se acepta o rechaza la hipotesis:

-Se acepta la hipotesis nula si p > 0,05

-Se acepta la hipotesis alternativa si p < 0,05.

En los tratamientos realizados se comprueba que existe un intervalo de confianza con los valores
obtenidos, se empled el software Minitab para el anélisis estadistico. En las ilustraciones 32-4 a
la 35-4 se puede apreciar que los valores estan dentro del rango de normalidad para el rendimiento

de celulosa y las medias cumplen el intervalo de confianza del 95%.

4.2.6.1.Analisis de Varianza de celulosa de cascara de pifia

Probabilidad de %0 Rendimiento cascara de piiia

29 ; -
V4 d - Madia 3154

d -~ DesvEst. 5,235

M 12

AD 0234

Valors 0738

Porcentaje
in
=]

%9 Rendimiento

llustracion 32-4: Normalidad en el rendimiento de celulosa de céscara de pifia
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

-Media

Tabla 30-4: Media de valores

T (°C) | N° |Media|Desv.Est.| IC de 95%
50 6| 3277 559| (27,93;37,61)

90| 6/ 3031 504/ (2547;35,15)

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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IC = Intervalo de confianza en un rango de valores

-ANOVA

Tabla 31-4: ANOVA de celulosa de cascara de pifia
Fuente GL |SC Ajust.|MC Ajust.|Valor F|Valor p

Temperatura|l 18,19 18,19 0,64 0,442
Error 10 283,37 28,34
Total 11 301,55

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

GL = Grados de libertad

SC = Suma de cuadrados

MC = Cuadrado medio

F = Valor estadistico de prueba

p = Significancia observada

En base a la temperatura utilizada, empleando el intervalo de confianza el Valor p > 0,05; se
acepta la hipdtesis nula y se rechaza la hipétesis alternativa, la temperatura influye en el proceso
de manera no muy significativa entre 50°C y 90°C, pero al estar influenciada con una
concentracion de CH3COOH el rendimiento obtenido a 50°C es el mejor en la experimentacion
de céscara de pifia.

De igual manera se acepta la hip6tesis nula porque el valor 0,64 < 4,965, es decir que en un
intervalo de confianza del 95 % empleando la Tabla de Fisher no existen diferencias significativas

en el rendimiento para la cascara de pifia a partir de las diferentes temperaturas y tratamientos.

4.2.6.2.Andlisis de Varianza de celulosa de tusa de maiz

Probabilidad de 20 Rendimiento tusa de maiz
ER . - -
s e Media 3175
/! rd e DesvEst. 9,529
a5 yd ~ N s
/ / - AD 0377

Valorp 0,280

Porcentaje
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8

Py /
-10 -] 10 EL 30 40 50 50 70

llustracion 33-4: Normalidad para el rendimiento de celulosa tusa de maiz

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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-Media

Tabla 32-4: Media de valores

T (°C) | N° |Media|Desv.Est.| I1C de 95%
50| 3| 32,32 6,37|(15,10; 49,54)
90, 3| 31,17 13,79/ (13,95; 48,39)

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

-ANOVA

Tabla 33-4: ANOVA de celulosa tusa de maiz

Fuente |GL|SC Ajust.|MC Ajust.|Valor F|Valor p
Temperatura| 1 1,990 1,990 0,02 0,902
Error 4 | 461,558 115,389
Total 5| 463,548

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Con el intervalo de confianza el Valor p > 0,05; se acepta la hipotesis nula y se rechaza la hipétesis
alternativa, en este caso el mejor rendimiento se encuentra a una temperatura de 90°C.
Se acepta la hipétesis nula porque 0,02 < 7,709 segun la tabla de Fisher que tiene un intervalo de

confianza de 95% no se encuentran diferencias significativas en el rendimiento de celulosa para

la tusa de maiz a sus diferentes temperaturas.

4.2.6.3.Andlisis de Varianza de celulosa de papel reciclado

Porcentaje
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%9 Rendimiento
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prohabilidad de %% Rendimiento del papel reciclado

a4

Media 87.82
DesvEst. 1,544
N [
AD 0.364
Valor p 0,303

llustracion 34-4: Normalidad celulosa de papel reciclado

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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-Media

Tabla 34-4: Media de valores

T (°C) | N° |Media|Desv.Est.| IC de 95%
50 3 89,061 0,201/ (87,761; 90,362)
90 3 86,570 1,130 (85,269; 87,870)

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

-ANOVA

Tabla 35-4: ANOVA de celulosa de papel reciclado
Fuente GL |SC Ajust.|MC Ajust.|Valor F|Valor p

Temperatura|l 9,312 9,3124| 14,15 0,020
Error 4 2,633 0,6584
Total 5 11,946

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Cuando el Valor p < 0,05; se acepta la hipétesis alternativa y se rechaza la hipotesis nula, existe
una diferencia significativa en el rendimiento obtenido debido a la manipulacién de temperaturas
de 50°C y 90°C, siendo de mejor rendimiento la celulosa de 50°C.

Se rechaza la hipo6tesis nula porque 14,15 > 7,709 segun Fisher y se acepta la hipétesis alternativa
debido a que un valor difiere en el rendimiento de celulosa para el papel reciclado tomando como

referencia el mas alto rendimiento a las diferentes temperaturas.

4.2.6.4.Andlisis de varianza de colillas de cigarrillo

Probabilidad de 2% Rendimiento colillas de cigarrillo

EE] - -
Media 4899

DesvEst 1563

35 N &

20 e s AD 0,582
iy d Ve Valor p 0,071

Porcentaje

4] 25 =4 ] 7E 100 125
%0 Rendimiento

llustracion 35-4: Normalidad de celulosa de colillas de cigarrillo

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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-Media

Tabla 36-4: Media de valores

T (°C) | N° |Media |Desv.Est.| IC de 95%
50, 3| 51,19 16,02|(23,51; 78,87)
90| 3| 46,8 18,4 (19,1; 74,5)

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

-ANOVA

Tabla 37-4: ANOVA de celulosa de colillas de cigarrillo
Fuente GL |SC Ajust.|MC Ajust.|Valor F|Valor p

Temperatura|l 28,81 28,81 0,10 0,771
Error 4 1192,69 298,17
Total 5 1221,50

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Para el Valor p > 0,05; se acepta la hip6tesis nula 'y se rechaza la hipotesis alternativa, las colillas
de cigarrillo al tener una variabilidad de peso se determina que el mejor rendimiento se encuentra
a una temperatura de 50°C.

Se acepta la hipdtesis nula porque 0,10 < 7,709 esta dentro del rango establecido y podemos
determinar que no existe variabilidad en el rendimiento de celulosa del cigarrillo.

4.2.7.Caracterizacion Optica de las muestras de celulosa

4.2.7.1.Celulosa obtenida a una temperatura de 50 °C observada en el microscopio 6ptico




"’ !‘.

on de celulosa a 50 °C: A) Colilla de cigarrillo, B) Papel reciclado, C)

lustracion 36-4: lustraci
Tusa de maiz, D) Céscara de pifia y E) Cascara de pifia con &cido acético
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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En la presente ilustracion se puede apreciar fibras y microfibras existentes en la celulosa obtenida
a una temperatura de 50 °C, empleando un microscopio Optico con camara ajustando la
resolucidn en su lente de 40X, observando microfibras alargadas bien definidas en las colillas de
cigarrillo que poseen una longitud de 11 a 18 um, el papel reciclado posee una longitud entre 10
y 13 um y la cascara de pifia tiene una longitud entre 14 y 10 um, en cambio para la tusa de maiz
y céscara de pifia con acido acético se observan fibras irregulares de 39,83 a 12,66 umy 14,29 a
27 um respectivamente.

Las longitudes obtenidas se encuentran en dimensiones de micrémetros, se consideran a estas
medidas buenas para las dimensiones que como objeto de estudio se requiere llegar, siendo la de
mayor longitud la tusa de maiz y de menor longitud la de papel reciclado.

4.2.7.2.Celulosa a temperatura de 90 °C observada en el microscopio 6ptico




L

IIustré{ci()n 37-4: llustracién d celulosa a 90 °C:

Tusa de maiz, D) Céscara de pifia y E) Cascaras de pifia con acido acético
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Para la temperatura de 90 °C se puede observar gran variedad de formas de celulosa, para las
colillas de cigarrillo se tienen microfibrillas alargadas de una longitud de 18,72 um, el papel se
encuentra muy triturado por lo que no es posible ver en este microscopio sus dimensiones, tusa
de maiz esta entre una longitud de 37,72 um a 6,84 um, cascara de pifia posee una longitud entre
10,35 um a 62,44 um, céascara de pifia con acido acético de 8,76 a 15,53 um.

Se puede determinar que la temperatura depende para que las estructuras se compacten o separen,
formando fibras donde se ha eliminado los azlcares y lignina o estructuras amorfas con fibrillas
compactas donde se debe aumentar la concentracion de NaOH por la cantidad de azlcares que

posee la muestra.

4.2.8. Analisis de Espectroscopia FTIR de celulosa

Con la celulosa obtenida a partir de los cuatro residuos se puede determinar grupos funcionales
especificos de -OH, -CH2, -CH3, .C-H, C-O y ciclos de carbono, que pertenecen a la formacion
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de celulosa. Segun (Contreras et al., 2010: p.4) las vibraciones obtenidas para la celulosa son 2918 y 1427 cm-1 con grupos de C-H2, C-H en una longitud de 1360
cm-1, C-O con rangos de 1054 cm-1y 1030 cm-1 y O-H esta en una banda de 3600 cm-1, 3200 cm-1 y 1335 cm-1, comprobando que los valores obtenidos

estan dentro de los pardmetros de otros autores. Los grupos funcionales se colocaron en funcién de los picos con la propuesta de (Shurvell, 2022, pp.9-12).

4.2.8.1.FTIR de celulosa de colillas de cigarrillo

100 4 ‘ CELULOSA 50 °C COLILLAS DE CIGARR]LLO| 100 H CELULOSA 90 °C COLILLAS DE CIGARRILLO
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95 | 16430538 e’
c =
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= 90 13633346 em E 1 - 1319.0714 em-
§ 13152145 e = 94 4 28699388 cur
= h—] ] -
E 85 § 92 4 574.6832 e
= 2 %
= —~ 90
Hc 80 o .
= =
88
F 1022 0875 e
75 -
10220875 em’ 86 -
A ] - ™ - .
70 + 3359-33';:_““ 84 4 3343 0617 cm
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
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Nimero de onda (cm™) Nimero de onda (cm™)

lustracion 38-4: FTIR de celulosa de colillas de cigarrillo a 50 °C y 90 °C respectivamente
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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En las dos ilustraciones para el rango de 3420 a 3250 cm se encuentra el grupo funcional en alcoholes y fenoles -OH con la existencia de puentes de hidrégeno,
los picos 2888,843 y 2869,55 cm™ estan dentro del grupo funcional -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces C-H, en 1646,9108 cm™ y 1643,0538
cm? esta el grupo funcional C=0 en benzofenonas, en las dos ilustraciones se obtuvo el pico 1022,087 cm* que representa anillos de carbono en compuestos
ciclicos. Para la celulosa a una temperatura de 50 °C existen puntos de 1365,354cm-1 pertenecientes al grupo isopropil con cadenas simétricas de CH3 y a
890,951 cmesté 1,2,4-bencenos trisustituidos con enlaces C-H, diferentes a la celulosa obtenida a 90°C donde se encuentra el pico 1430,922 cm™ que conforma
OH en &cidos carboxilicos y el pico 574,6832 cmesta dentro de un cicloalcano.

4.2.8.2.FTIR de celulosa de papel reciclado

100 | CELULOSA 50 °C PAPEL RE CICLADO 100 - | CELULOSA 90 °C PAPEL RE c1c1..m0|
98 +
=
£ 96 =
= = 1374810 /
E g 33748171 e 10480861 cm
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= vl & sesq
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3 S 80+
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88 A ~ D
i 1442 4533 cm
h 32745360 e -
: 1033.6583 cm 1442 4933 cm’
86 4o e —
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de onda (cm™) Nimero de onda (cm™)

llustracion 39-4: FTIR de celulosa de papel reciclado a 50 °C y 90 °C respectivamente

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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Se puede observar puntos similares en las dos ilustraciones, los cuales son 3274,536 cm™, 3374,817 cm™ y 3270,679 cm™ estos se encuentran en el grupo
funcional de alcoholes y fenoles -OH con la existencia de puentes de hidrégeno, 1442,493 cm™ conforma CH3 en compuestos alifaticos, en 1033,658 cm™ y
1049,086 cm esta CH2-OH en alcoholes primarios que es un grupo funcional de celulosa, los picos 875,52 cm™y 871,667 cm™ estan dentro de 1,2,4-bencenos
trisustituidos con enlaces C-H, 609,395 cm™ y 655,678 cm™ C=C-H en alquenos. Existe un punto diferente en la celulosa de 50°C el pico 2881,129 cm™ se

encuentra dentro del grupo funcional -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces de C-H.

4.2.8.3.FTIR de celulosa de tusa de maiz
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lustracion 40-4: FTIR celulosa de tusa de maiz a 50 °C y 90 °C respectivamente

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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Se puede observar puntos similares en las dos ilustraciones, los cuales son 3351,675 cm™ y 3340,104 cm™* estos se encuentran en el grupo funcional de alcoholes
y fenoles de -OH con la existencia de puentes de hidrégeno, 2884,986 cm™ y 2892,7 cm™ -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces de C-H, 1650,7677
cm?y 1639,196 cm™ C=0 en B-ésteres, 1029,801 cm™y 1025,944 cm* son anillos de carbono en compuestos ciclicos.

Existen tres puntos diferente en la celulosa, en la de 50°C esta 2996,83 cm™ dentro del grupo funcional =CH en compuestos aromaticos e hidrocarbonos

insaturados, mientras que en 90 °C en 1743,334 cm™ C=0 en ésteres y 593,967 cm™ C=0 en amidas.

4.2.8.4.FTIR de celulosa de cascara de pifia
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lustracion 41-4: FTIR de celulosa de céascara de pifia a 50 °C y 90 °C respectivamente

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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Se puede observar puntos similares en las dos ilustraciones, los cuales son 3340,104 cm™ y 3343,961 cm se encuentran en el grupo funcional de alcoholes y
fenoles de -OH con la existencia de puentes de hidrégeno, 2908,128 cm y 2900,414 cm estan -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces de C-H, se
encuentra exactamente igual en las dos ilustraciones el pico 1643,053 cm™* C=0 en benzofenonas, 1029,801 cm™ y 1025,944 cm™* son anillos de carbono en

compuestos ciclicos.

4.2.8.5.FTIR celulosa de cascara de pifia con adicién de acido acético
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llustracion 42-4: FTIR de celulosa de pifia con acido acético a 50 °C y 90 °C respectivamente

Realizado por: Estrada, Paola, 2022
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Se puede observar puntos iguales en las dos ilustraciones, los cuales son: 3343,961 cm™ se
encuentra en el grupo funcional de alcoholes y fenoles de -OH con la existencia de puentes de
hidrégeno, 1427,065 cm™ OH en écidos carboxilicos, 1029,801 cm™ esta dentro de los anillos de
carbono en compuestos ciclicos.

Puntos similares en 2911,985 cm™ y 2888,843 cm™ -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con
enlaces de C-H, 1639,196 cm™ y 1643,053 cm™ C=0 en amidas secundarias, 1373,068 cm?y
1369,211 cm™ grupo isopropil con enlaces CH3.

4.3.Resultados de la sintesis de nanocelulosa

4.3.1.Caracterizacion Optica de nanocelulosa

4.3.1.1.Nanocelulosa sintetizada a 50 °C vista en microscopio 6ptico

4 - —

2
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llustracion 43-4: Nanocelulosa a 50 °C: A) Colilla de cigarrillo, B) Papel reciclado, C) Tusa de

maiz, D) Céscara de pifia'y E) Céscaras de pifia con &cido acético
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

La visualizacién a primera instancia de nanocelulosa formada se realizé a través del microscopio
Optico Motic con camara, donde se puede observar las microfibrillas de cada uno de los residuos,
con dimensiones micrométricas muy significativas al momento de obtener el producto. Para las
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colillas de cigarrillo se tiene una longitud de 1,46 a 3,31 um entre las fibras encontradas, para el
papel reciclado existe una longitud de 7,94 a 2,55 um, la tusa de maiz posee longitudes de 1,55 a
7,33 um, la longitud de la cascara de pifia es de 3,09 a 5,79 umy de 1,59 a 5,8 um para la cascara
de pifia con &cido acético.

Estos valores se obtuvieron a través del proceso llevado a cabo con la utilizacién del agitador,
centrifuga, ultrasonido con bafio de hielo y de punta de acero, debido a que fueron los encargados
de romper las moléculas de formacion de celulosa para lograr obtener nanocelulosa a partir de
una solucion del 65% de H2SO4.

4.3.1.2.Nanocelulosa sintetizada a 90°C vista en microscopio éptico
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lNustracién 44-4: Nanocelulosa a 90 °C: A) Colilla de C|garr|IIo B) Papel reciclado, C) Tusa de

maiz, D) Céscara de pifia'y E) Céascaras de pifia con &cido acético
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

De igual manera para la nanocelulosa sintetizada a partir de 90°C, se realizd el mismo
procedimiento empleado en la visualizacion de nanocelulosa de 50°C, obteniendo rangos de
longitudes diferentes, para colillas de cigarrillo se tiene una longitud de 2,41 a 0,68 um, el papel
reciclado tiene longitudes de 3,09 a 10,55 um, las longitudes de la tusa de maiz son de 1,64 um a
5,79 um, céscara de pifia posee una longitud entre 2,06 — 5,85 um y cascara de pifia con acido
acético su longitud esta entre 5,05 a 1,36 um.

Siendo la nanocelulosa de 90 °C la que tiene longitudes mas cercanas a los nandmetros, debido a

que son valores micrométricos muy pequefios importantes para el estudio.
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4.3.2.Transmitancia de nanocelulosa sintetizada

4.3.2.1.Transmitancia de nanocelulosa con barrido

Para determinar la transmitancia de nanocelulosa se realizé empleando el equipo UV-VIS, donde
se realiz6 un barrido a todas las muestras en el rango de onda de 240 nm a 600 hm, empleando
como blanco agua destilada y disoluciones de nanocelulosa con relaciones 1:20
nanocelulosa/agua, observando en las bandas de la Figura 45-4 una aleatoriedad por la cantidad
de luz dispersa en el rango que deja pasar cada muestra, las muestras mas opacas tienen una baja
transmitancia. Esto es importante determinar para las aplicaciones que se le da a la nanocelulosa

en el campo de la energia verde.
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llustracion 45-4: Transmitancia de nanocelulosa
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

4.3.2.2.Transmitancia con tres puntos fijos para caracterizar nanocelulosa

A partir de la nanocelulosa sintetizada por hidrdlisis &cida se determina el porcentaje de
transmitancia, donde se determina la cantidad de luz que pasa por la muestra. Para poder obtener
los diferentes resultados se debe realizar una disolucion 1:20 con una relacién nanocelulosa/agua,
mientras mas diluida este la nanocelulosa mejores serdn los resultados obtenidos. En el equipo
UV-VIS se configurd los puntos fijos a realizar el analisis los cuales son de 240 nm, 600 nm 'y
800 nm, si el rango es mayor la transmitancia sera mayor (Yang et al., 2021: p.4).

Como se puede observar en la Tabla 38-4,existe una transmitancia del 1,82% en las colillas de
cigarrillo a 50°C esto se da debido a la coloracion amarillenta que posee la nanocelulosa, efecto
producido por el blanqueamiento que se realizé al papel de los filtros de cigarrillo, donde se logro

disminuir la concentracion de color mas no eliminarlo, una buena transmitancia se obtuvo a partir
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de la cascara de pifia logrando valores desde el 68% Yy con la adicidn de acido acético se tiene una
transmitancia del 87,6% y 93,8%. Existe una variacion significativa entre los tratamientos esto se
debe al rompimiento de fibras que con ciertos materiales existe mucho material microfibrado en
su composicion, en otros adn se encuentran aglomeraciones como es en el caso del papel reciclado

a una temperatura de 50°C.

Tabla 38-4: Porcentaje de transmitancia obtenida de nanocelulosa sintetizada

Porcentaje de transmitancia
Tipode |Temperatura| 240nm 600 nm 800 nm
Muestra °C (%Tr) (%Tr) (%Tr)
Colillas de 50 0,034 0,422 1,826
cigarrillo 90 10,197 65,340 87,004
Papel 50 5,637 17,918 38,094
reciclado 20 4,514 77,545 87,001
. 50 3,553 12,469 46,054
Tusa de maiz
20 8,641 21,060 53,250
Céscara de 50 4171 54,497 72,259
pifia 90 5,881 41,144 68,744
Cascara de 50 6,591 61.745| 87,623
pifia +
CH3COOH 90 8,573 73,227 93,878

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

4.3.3.Espectroscopia FTIR de la nanocelulosa sintetizada a partir de los cuatro residuos

Para realizar el analisis del IR es necesario tener las muestras secas para evitar en el resultado la
aparicion de los picos del agua, por lo que se realizan ldminas de nanocelulosa que tienen una
forma a simple vista parecidas al bioplastico. Los picos obtenidos son iguales en todas las
ilustraciones a diferentes temperaturas, confirmando la existencia de los grupos funcionales que
posee la celulosa, en este caso se mantienen en la sintesis de nanocelulosa, ya que a la misma
celulosa se realiz6 varios tratamientos mas para disminuir su tamafio y reducir impurezas, pero es
apreciable que los enlaces principales y cadenas se mantienen en todas las estructuras, observando
enlaces C-C, C-0O, C-H, C-H3, CH2, anillos y ciclos de carbono, que al ser comparados con los
puntos obtenidos por (Yang et al., 2021: p.4) SOn muy similares, de esta manera se puede afirmar que

los enlaces encontrados pertenecen a la formacion de un nanomaterial.
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4.3.3.1.FTIR de nanocelulosa de colillas de cigarrillo

% Transmitancia

llustracion 46-4: FTIR de nanocelulosa de colillas de cigarrillo a 50°C y 90°C respectivamente
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Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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Se puede observar puntos iguales en las dos gréaficas, los cuales son 3320,82 cm™ se encuentra en el grupo funcional de alcoholes y fenoles de -OH con la

existencia de puentes de hidrédgeno. Puntos similares: en 2892,7 cm™ y 2888,843 cm™ se encuentra -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces de C-H,

1022,08 cm y 1025,94 cm* son anillos de carbono en compuestos ciclicos, 578,54 cm™ y 574,683 cm™ corresponde a los anillos deformados de ciclo alcanos,
1319,071 cm™ y 1326, 785 cm™ estan COO" en &cidos carboxilicos.

En la nanocelulosa obtenida a 90 °C existe también el pico 3266,823 cm™ que pertenece a -OH en alcoholes y fenoles.
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4.3.3.2.FTIR de nanocelulosa de papel reciclado
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llustracion 47-4: FTIR de nanocelulosa de papel reciclado a 50°C y 90°C respectivamente
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Se puede observar puntos iguales en las dos graficas, 1427,065 cm™ OH en acidos carboxilicos, 1029,801 cm™ en anillos de carbono en compuestos ciclicos,
1319,071 cm™ en COO" en 4cidos carboxilicos. Puntos similares los cuales son: 3336,247 cm™ y 3340,104 cm™ se encuentran en el grupo funcional de alcoholes
y fenoles de -OH con la existencia de puentes de hidrégeno, 2892,7 cm™ y 2904,271 cm™ -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces de C-H, 1646,91
cm?y 1650,7666 cm™ posee C=0 en amidas secundarias.

En la nanocelulosa obtenida a 50°C existe también el pico 3700 cm™ que pertenece a -OH en alcoholes y fenoles en soluciones diluidas.
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4.3.3.3.FTIR de nanocelulosa de tusa de maiz
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llustracion 48-4: FTIR de nanocelulosa de tusa de maiz a 50°C y 90°C respectivamente
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Se puede observar puntos iguales en las dos graficas, en el pico 1319,071 cm™ COO" en &cidos carboxilicos. Puntos similares los cuales son 3316,963 cm™ y
3274,536 cm™* se encuentra en el grupo funcional de alcoholes y fenoles de -OH con la existencia de puentes de hidrégeno, 1022,08 cm™ y 1025,94 cm™ anillos

de carbono en compuestos ciclicos. En la nanocelulosa obtenida a 50°C 2892,7 cm™* -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces de C-H, 1646,91 cm™*
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C=0 en amidas secundarias, 1157,0802 cm™ C-OH en alcoholes con cadenas de C-O, 574,683 cm™ en anillos de cicloalcanos y a 90°C 3116,402 cm™ 3012,2654

=CH en carbonos aromaticos, 605.5386 cm™ C=0 en amidas.

4.3.3.4.FTIR de nanocelulosa de cascara de pifia
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llustracion 49-4: FTIR de nanocelulosa de cascara de pifia a 50°C y 90°C respectivamente
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Se puede observar puntos iguales en las dos gréaficas, los cuales son 3347,818 cm™ se encuentra en el grupo funcional de alcoholes y fenoles de -OH con la

existencia de puentes de hidrégeno. Puntos similares en 2927,412 cm™ y 2923,555 cm™ en -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces de C-H, 1022,087
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cm?y 1025,944 cm? en anillos de carbono en compuestos ciclicos, 1646,91 cm™ y 1670,052 cm™ en C=0 en amidas secundarias, 1326, 785 cm™ COO" en
acidos carboxilicos. En la nanocelulosa obtenida a 50°C existen también diferentes picos, 3270,679 cm™* pertenece a -OH en alcoholes y fenoles, 3035,407cm?
en =CH hidrocarbonos aromaticos insaturados.

Mientras que para la nanocelulosa que partié con una celulosa obtenida a 90°C se tiene los picos de 2854,131 cm* donde existe -CH3 y -CH2 en compuestos

alifaticos con enlaces de C-H y 574,683 cm™ corresponde a los anillos deformados de ciclo alcanos.

4.3.3.5.FTIR de nanocelulosa de céascara de pifia con acido acético
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llustracion 50-4: FTIR de celulosa de céascara de pifia con acido acético a 50°C y 90°C respectivamente
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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Se puede observar puntos similares en las dos ilustraciones, los cuales son 3270,679 c¢cm™,
3347,818 cm™* se encuentra en el grupo funcional de alcoholes y fenoles de -OH con la existencia
de puentes de hidrégeno, 2919,699 cm™ y 2881,129 cm™ -CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos
con enlaces de C-H.

En la nanocelulosa obtenida a 50°C existe también el punto 3004,551 cm™ en =CH hidrocarbonos
aromaticos insaturados, 2503,150 cm™ -OH en &cidos carboxilicos, 1646,91 cm™ C=0 en amidas
secundarias, 1319, 0714 cm™ COO" en &cidos carboxilicos, 1022,087 cm™ anillos de carbono en
compuestos ciclicos. Para 90°C, 2854,131 cm™-CH3 y -CH2 en compuestos alifaticos con enlaces
de C-H, 1708,621 cm™* C=0 en écidos carboxilicos, 1457,921 cm™ CH3 en compuestos alifaticos,
1052,944 cm™ C-OH en alcoholes con enlace C-O, 509,395 cm™ corresponde a los anillos

deformados de ciclo alcanos.

4.3.4.Microscopia SEM

Se coloca la nanocelulosa seca en forma de film de colillas de cigarrillo, papel reciclado, tusas de
maiz y cascaras de pifia en una cinta doble faz conductora de carbono, se realiza un recubrimiento
con oro en un tiempo de 62 segundos en el equipo de metalizado, desinfectando las muestras con
aire comprimido para evitar alguna interferencia en el estudio, esto se realiza con el fin de analizar
y observar la nanocelulosa sintetizada a través del microscopio electrénico de barrido, después de
que se produzca el efecto al vacio dentro del mismo, finalmente se dimensioné utilizando el

software Image J, donde se considero el rango de medida para 50 um, 10 umy 5 um.

SED 12.0kV
SED ESPOCH
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llustracion 51-4: A) Colilla de cigarrillo a 5um, B) a 10um C) papel reciclado a 5um, D) a 10um,

E) tusa de maiz a 5um, F) a 10um G) céascara de pifia a 50um y H) a 10um.
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

En la ilustracién 51-4, se observa la gran variedad de formas presentes en las microfibrillas de
nanocelulosa, donde es preciso evidenciar estructuras regulares rugosas y aglomeraciones, es
posible demostrar la eliminacion de azlcares, lignina y hemicelulosa de las muestras debido a la
gran cantidad de microfibras que poseen. Se puede apreciar de igual manera medidas
micrométricas muy pequefias, lo que es favorable para la formacion de medidas nanométricas. A
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10 um se observa de mejor manera la morfologia que posee la nanocelulosa, donde se aprecia
ramificaciones alargadas, no existe muchas aglomeraciones debido a que se encuentran de forma
alargada, rugosa, organizada y dispersa.

Lailustracién 51-4 A, B, G, H, presenta hebras gruesas y delgadas entre alargadas y cortas, debido
a gue son las mas notorias a simple vista, al estar rugosas se aprecia la eliminacién de lignina, por
lo que el tratamiento fue efectivo, mientras que, en la imagen C, D, E, F las hebras son muy finas
y cortas, que necesitan de acercamientos precisos para poder notarlas y son las que poseen méas
valores nanométricos en su estructura medida que van entre 50 a 80 nm, cabe recalcar que de
igual manera existen medidas en micrometros desde 0,1 um hasta 8 um presentes en las demas
imagenes, dependiendo del film analizado. En todas se puede apreciar un rompimiento de enlaces,
formandose una desfibrilacion importante en las aglomeraciones que eran visibles en la materia
prima, validando el tratamiento realizado a través de hidrdlisis acida al 65 % de H>SO, junto con
ultrasonido.

(Pulido Barragén et al., 2016: pp.36-38), presenta la nanocelulosa formada por microfibras de agave con
dimensiones micrométricas con diametros promedios de 3,6 umy 3,2 um, dentro de estas fibras
se aprecia nanofibras con dimensiones menores a 1 um. Comparando con los valores obtenidos
se puede estimar de igual manera que las microfibras y nanofibras obtenidas son aceptadas con el
proceso y tratamiento realizado. Mientras que (Garcia et al., 2021: pp.1-13) demuestra una
caracterizacién morfoldgica de nanocelulosa de céscara de sandia, en la longitud de 200 um se
observan ramificaciones dispersas desglosadas y a 100 um se encuentran estructuras rugosas
compactas, siendo la medida a 200 um donde se observa de mejor manera la morfologia en
longitud y ancho, demostrando la eliminacién de lignina y hemicelulosa. Para las estructuras
encontradas en este estudio de igual manera se observa microfibrillas alargadas, rugosas pequefias

y no compactas, demostrando que la morfologia tiene una similitud.

4.3.5. Espectroscopia EDS

La espectroscopia EDS se determina a través de la microscopia electrdénica de barrido con el fin
de saber cudl es la composicion que posee la nanocelulosa, cave recalcar que al estar metalizada
con oro los picos resultantes van arrojar este valor que fue eliminado para evitar confusiones en
el andlisis.

A partir de la ilustracion 52-4 a 55-4, se evidencia la composicion al 100 % de nanocelulosa a
partir de colillas de cigarrillo, papel reciclado, tusa de maiz y cascara de pifia, donde se observa
la lectura de carbono y oxigeno en diversas proporciones, confirmando de esta manera la
formacion de celulosa con sus grupos funcionales y con esto afirmando que la nanocelulosa

obtenida estd compuesta a través de enlaces de carbono y oxigeno entre sus ramificaciones.
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llustracién 52-4: Nanocelulosa de tusa de maiz

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Tabla 39-4: Composicién nanocelulosa de tusa de maiz

T
9.00 10.00

Férmula | mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
C 11.99 49.27 0.06| 14025| 0.0757351|K
o 16.44 50.73 0.08| 15941| 0.0913668 | K
Total 28.43 100.00
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
lustracion 53-4: Nanocelulosa colillas de cigarrillo
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
Tabla 40-4: Composicién nanocelulosa colillas de cigarrillo
Formula | mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
C 5.96 49.35 0.05 4596 | 0.0376351 | K
@) 8.14 50.65 0.07 5203| 0.0452217 |K
Total 14.10 100.00

Realizado por: Estr

ada, Paola, 2022.
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lustracion 54-4: Nanocelulosa céscara de pifia
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
Tabla 41-4: Composicion nanocelulosa cascara de pifia
Formula | mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
C 9.61 50.52 0.05 13330| 0.0611296 | K
@] 12.54 49.48 0.07 14005| 0.0681715|K
Total 22.16 100.00
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
o e e g g e
lustracion 55-4: Nanocelulosa papel reciclado
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
Tabla 42-4: Composicion nanocelulosa papel reciclado
Formula | mass% Atom% Sigma Net K ratio Line
C 7.86 47.83 0.05 10331 | 0.0473769 | K
@) 11.45 52.17 0.06 13446| 0.0654497 | K
Total 19.31 100

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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4.4. Prueba de hipdtesis

4.4.1.Hipotesis general

“A traves de residuos de biomasa agricolas e industriales se obtiene nanocelulosa empleando

procesos fisicoquimicos como una alternativa para aplicarla en los procesos industriales”

A partir de residuos agricolas como tusas de maiz y céscaras de pifia y residuos industriales como
colillas de cigarrillo y papel reciclado, se obtuvo nanocelulosa a través de procesos
fisicoquimicos, empleando NaOH para el proceso alcalino utilizado para la obtencion de celulosa
y H2SO. en hidrdlisis acida, el cual sirvié para sintetizar nanocelulosa en conjunto con la
manipulacion de ultrasonido y centrifuga, mostrando resultados favorables a través de la
caracterizacion realizada, que al ser comparada con otros autores se acepta las condiciones

encontradas, tabuladas y graficadas, aceptando de esta manera la hipétesis.

4.4.2.Hipotesis especificas

4.4.2.1.Hipétesis 1

“La materia prima tiene su composicion especifica, por lo cual es viable realizar [0S
pretratamientos utilizando el secado, triturado, molienda, tamizado, logrando una purificacién

considerable”

La composicidn fisico quimica de los 4 residuos empleados fue diferente, cada uno tiene su
estructura, forma, composicion y dureza, para los residuos agricolas como fueron la cascara de
pifia y tusa de maiz se realiz6 el pretratamiento con agua destilada caliente a una temperatura de
80 °C, después de la seleccién, triturado, secado a 50°C, molienda y tamizado. Mientras que para
los residuos industriales como el papel reciclado y colillas de cigarrillo el proceso fue diferente
en el caso de las colillas se desinfect6 con etanol concentrado a 96° para eliminar impurezas y
olor, después a las dos materias primas se selecciond, recorto, pretraté con agua hervida a 80°C,
se secO y triturd. Logrando de esta manera la purificacion de impurezas y el pretratamiento de las
muestras para eliminar impurezas, azlcares y lignina, rompiendo enlaces de glucosa. De esta

forma se acepta la hipétesis planteada.
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4.4.2.2 Hipétesis 2

“Es posible extraer celulosa mediante métodos fisico-quimicos (lavado, filtrado, tratamiento

alcalino, blanqueamiento y secado),; posteriores al pretratamiento”

Para la obtencion de celulosa se parte de la materia pretratada, se realiza un tratamiento alcalino
con NaOH al 5%, con una variacién de temperaturas entre 50°C y 90°C, solo en el caso de la pifia
debido a la cantidad de azucares que posee se afiadio &cido acético en una proporcion 1:3 para
mejorar las condiciones, se realizé lavados y filtrados para cortar la reaccion, para lograr un color
blanquecino de celulosa se coloco NaClO al 1%, finalmente se sec6, molié y tamizé para eliminar
masillas formadas. El rendimiento de celulosa se lo aprecié en el analisis de resultados
desarrollados anteriormente, y de forma especifica se puede evidenciar en la tabla 43-4 los
mejores rendimientos obtenidos, donde se demuestra que el rendimiento de celulosa de papel
reciclado es el mas alto debido a su procedencia y tratamiento del cual se obtiene. Se aprueba la
hipotesis.

Tabla 43-4: Rendimiento de celulosa de residuos

% CELULOSA
Residuo TEMPERATURA (°C) | MUESTRA %
Cascara de Pifia + CH3COOH 50 R3p 46,229
Tusa de Maiz 90 R2m 40,784
Papel Reciclado 50 R3pr 89,199
Colillas de cigarrillo 50 R2c 69,651

Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

4.4.2.3.Hipotesis 3

“La formacion de nanocelulosa es factible analizarla mediante microscopia SEM, espectroscopia
FTIRy EDS”

La nanocelulosa formada se caracterizd a través de microscopia 6ptica donde se observd las fibras
formadas, en el UV-VIS se identificd la transmitancia siendo la mejor la cascara de pifia con
adicion de acido acético obteniendo una transmitancia del 93,87%, en la espectroscopia FTIR se
identifico los grupos funcionales que fueron -CH, -CH3, -CH2, C-O, cadenas ramificadas, en el

SEM se dimensiond las microfibrillas encontradas quienes obtuvieron medidas en micrometros y
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nandémetros y en el EDS se identificé la composicion pura de nanocelulosa resultando los

elementos de carbono y oxigeno en la muestra. Se acepta la hipotesis.
4.4.2.4 Hipdtesis 4

“Utilizando los residuos de biomasa de cascaras de pifia, tusa de maiz, colillas de cigarrillo y
papel reciclado se establece que el mejor rendimiento de obtencion de celulosa y nanocelulosa

es factible sintetizarla a partir de los residuos industriales”

Después del procedimiento alcalino se obtiene el rendimiento de celulosa el cual es favorable para
los residuos industriales como se puede observar en la ilustracion 56-4, el mejor rendimiento es a

partir del papel reciclado, seguido de las colillas de cigarrillo, cascara de pifia y tusa de maiz.

% Rendimiento de celulosa
100,000 Papel reciclado

90,000 0 90

80,000

70,000 Cascara de Pifia Tusa de maiz 50 %0

60,000 + CH3COOH

50,000 50
40,000

90 90 so 0
30,000
20,000
10,000
0,000
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

O Porcentaje 38,399 46,229 35,530 36,926 39,672 40,784 89,199 87,692 69,651 67,694

llustracién 56-4: Rendimiento de celulosa
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.

Con el tratamiento a partir de la hidrélisis acida se identifica que la transmitancia de nanocelulosa
es mejor para la cascara de pifia, seguida de papel reciclado, colillas de cigarrillo y tusa de maiz.
Por lo que para la nanocelulosa igual se puede comprobar que la mejor es a partir de los residuos

industriales. Se acepta la hipotesis.
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Transmitancia de nanocelulosa
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Colillas  Papel reciclado Tusa de maiz Cascara @éguidra de pifia + CH3COOH

llustracién 57-4: Transmitancia de nanocelulosa
Realizado por: Estrada, Paola, 2022.
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CONCLUSIONES

- Se obtuvo nanocelulosa a partir de residuos de biomasa de cascaras de pifia, tusa de maiz, colillas
de cigarrillo y papel reciclado, mediante un estudio tedrico practico con base a procesos
fisicogquimicos utilizando un procedimiento alcalino empleando NaOH al 5% a una temperatura
de 50°C para elaborar celulosa, con una adicidn de &cido acético Unicamente para la cascara de
pifia por la gran cantidad de azucares que posee con el fin de lograr eliminar los mismos y a través
del método de hidrolisis acida empleando H.SO4 al 65% se sintetizd nanocelulosa con ayuda de
ultrasonido para lograr romper los enlaces y poder obtener nanofibrillas.

-Se establecid los métodos de pretratamiento para cada uno de los residuos utilizados, los cuales
son: seleccion de la tusa de maiz y cascara de pifia, lavado, troceado, molienda y tamizado, para
el papel reciclado se recort6 en tamafios pequefios y para las colillas de cigarrillo se inici6 con la
desinfeccion empleando etanol, se lavo los filtros recortados, posteriormente se realizé el
pretratamiento para los cuatro residuos a partir de una relacién fibra/agua a una temperatura de
80°C y finalmente se sec6 a 60°C.

-Se extrajo celulosa a partir de residuos agroindustriales obteniendo valores de rendimiento muy
significativos, para la cascara de pifia el mejor rendimiento es con la adicién de acido acético a
50 °C resultando el 46,22%, de la tusa de maiz se obtiene 40,78% a 90°C, de colillas de cigarrillo
el 69,65% a 50°C y finalmente para el papel reciclado 89,19% a 50°C.

-Se caracteriz6 las muestras de nanocelulosa mediante microscopia SEM resultando valores
especificos con medidas que varian entre 50 — 90 nm y de 0,1 — 9 um, espectroscopia FTIR donde
se observo los grupos funcionales principales de celulosa y espectroscopia EDS que demostré que
la composicidn de nanocelulosa esta dada por carbono y oxigeno.

-Se compard los valores obtenidos de celulosa y nanocelulosa que surgen a partir de los residuos
para establecer el rendimiento de cada uno y se determin6 el método mas sencillo de obtencion
para la sintesis de los nanomateriales, llegando a la conclusion que tanto la celulosa como
nanocelulosa se pueden obtener con un mejor rendimiento a partir de los residuos industriales,
debido a que el tratamiento disminuye por el procesamiento que ya tienen estos elementos antes
de convertirse en residuos y solo necesitan de procesos fijos, mientras que las residuos agricolas
necesitan de mas tratamientos por su composicion vegetal que poseen, especialmente porque son
materias rigidas enlazadas no manipuladas que estan compuestas por lignina y azucares en altas

cantidades.
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RECOMENDACIONES

- Considerar la temperatura al momento de secar los residuos para evitar que estos se dafien al
pasar mucho tiempo humedos.

-Contar con equipos necesarios para la molienda y triturado de las muestras que se van
obteniendo.

-Esterilizar los recipientes que se van a utilizar para la extraccion de celulosa y nanocelulosa para
evitar impurezas y que las muestras se contaminen.

-Al momento de realizar el proceso de hidrdlisis acida preparar la solucion y en ella colocar las
muestras a tratar para evitar que se quemen.

- Se recomienda mantener la nanocelulosa en frascos de vidrio bien sellados a una temperatura de
4 °C para evitar que se dafie y para que la misma conserve todas sus propiedades.

-Realizar varias repeticiones por cada una de las muestras para obtener resultados mas viables a

ser analizados.
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ANEXOS

ANEXO A: DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE HUMEDAD EN MUESTRA SECA

e)

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

Poo o

Se tara la balanza de humedad.

Colocar la muestra en la balanza.

Pesaje de colillas de cigarrillo en la balanza de humedad.
Establecer los diferentes parametros y cerrar la tapa.
Determinacion del porcentaje de humedad.

O Aprobado
O Certificado

O Informacién

O Preliminar
O Por aprobar
M Por calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Porcentaje de humedad de

la muestra seca

LAMINA | ESCALA FECHA

1 11 2022/08/15




ANEXO B: DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE CENIZAS

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

a) Pesar 2 g de las muestras para realizar el analisis.

c) Los crisoles se colocan sobre un reverbero.
d) Calcinacion de tusa de maiz.

b) Se coloca la muestra de colillas de cigarrillo en el crisol.

O Aprobado O Preliminar
O Certificado O Por aprobar
O Informacion ™ Por calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Porcentaje de cenizas de la

materia prima

LAMINA

ESCALA

FECHA

1

11

2022/08/15




ANEXO C: SOLUBILIDAD EN AGUA CALIENTE

d)

e)

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

Pesar 10 g de las muestras.

Humedecer las muestras.

Se agreg0 agua caliente e hirvi6 la solucion.

Se filtran las muestras.

Pesar la muestra hasta obtener un peso constante.

O Aprobado O Preliminar
O Certificado O Por aprobar
O Informacion ™ Por calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Porcentaje de solubilidad en

agua caliente de las muestras

LAMINA

ESCALA

FECHA

1

11

2022/08/15




ANEXO D: DENSIDAD

VAN AVAWA

|

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

Pesar 5 g de la muestra

Se cubri6 toda la muestra con 70 ml de agua
Dejar reposar durante 1 hora.

Anotar el volumen obtenido

O Aprobado
[ Certificado
O Informacion

O Preliminar
O Por aprobar
M Por calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Densidad de muestras secas

LAMINA

ESCALA

FECHA

1

11

2022/08/15




ANEXO E: DETERMINACION DEL PORCENTAJE DE LIGNINA EN LAS MUESTRAS

9)

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO

Determinacion de lignina

a) Pesar 1 g del residuo

b)  Colocar acido sulfirico al 72 % FACULTAD DE CIENCIAS presente en las muestras

c) Agitar la muestra constantemente durante 2 horas O Aprobado O Preliminar ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

d)  Cortar la reaccion y hervirla durante 4 horas e LAMINA | ESCALA FECHA
e)  Sedimentar la dilucién obtenida U Certificado U Por aprobar ELABORADO POR:

f)  Filtrar las muestras O Informacién ™ Por calificar Paola Alejandra Estrada Cajamarca 1 11 2022/08/15
g)  Secar la lignina hasta su peso constante.




ANEXO F:

DETERMINACION DE ALFA CELULOSA

f)

===
Lassco)
—"

BORO 3.3

A

T1000m

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA

DE CHIMBORAZO

a) Pesar 3 g de las muestras secas Porcentaje de alfacelulosa
b)  Se adiciona la solucién de NaOH FACULTAD DE CIENCIAS
g) Dejlar replosar (Ija reaccion por 30 minutos O Aprobado O Preliminar ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA

Se lava el residuo - A
e; Adicion de acido acético O Certificado 01 Por aprobar ELABORADO POR: LAMINA | ESCALA | FECHA
f) Filtracion y lavado O Informacién M Por calificar Paola Alejandra Estrada Cajamarca 1 11 2022/08/15
g)  Se pesd hasta obtener un peso constante.




ANEXO G: PRETRATAMIENTO DE CASCARA DE PINA

— ——
‘!‘\

PR R APy

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

a)  Secar las cascaras de pifia

b)  Triturar y moler

c)  Tamizar en una columna de tamices
d) Pesar 100 g de materia prima

e)  Pretratamiento a 80 °C

f)  Filtrar la muestra

g) Secar el residuo

h)  Eliminar grumos

i)  Conservar la materia pretratada

0O Aprobado
[ Certificado
O Informacion

O Preliminar
O Por aprobar
M Por calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Pretratamiento de cascara

de pifa
LAMINA [ ESCALA | FECHA
1 11 2022/08/15




ANEXO H: PRETRATAMIENTO DE TUSA DE MAIZ

f) , AVANTI

NOTAS: CATEGORIA DEL DIAGRAMA: ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA Pretratamiento de tusa de
a)  Trocear las tusas de maiz DE CHIMBORAZO maiz
b)  Secar las tusas de maiz
¢) Triturarlas y molerlas FACULTAD DE CIENCIAS
d) Almacenar la materia prima tamizada O Aprobado O Preliminar ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA LAMINA | ESCALA EECHA
8)  Pesar 100 g del residuo O Certificado O Por aprobar
f)  Pretratamiento a 80 °C P ELABORADO POR:
g) Filtrar el residuo O Informacién M Por calificar Paola Alejandra Estrada Cajamarca 1 1:1 2022/08/15
h)  Secar la materia pretratada
i)  Conservar y almacenar la materia




ANEXO I: PRETRATAMIENTO DE COLILLAS DE CIGARRILLO Y PAPEL RECICLADO

VAR & N
(R '} o) = ]

NOTAS: CATEGORIA DEL DIAGRAMA: ) Pretratamiento de papel
ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
a)  Recorte de los filtros de cigarrillo DE CHIMBORAZO reciclado y colillas de
b)  Lavados con agitacion
¢) Pretratamiento a 80 °C FACULTAD DE CIENCIAS cigarrillo
d) Triturado de colillas de Cigarri"o O Aprobado O Preliminar ESCUELA DE INGEN'ERI’A QUI'MICA

e)  Secado de las colillas limpias LAMINA | ESCALA FECHA

O Certificado O Por aprobar ELABORADO POR:

f)  Pretratamiento de papel reciclado
g) Lavados para eliminar impurezas O Informacién M Por calificar Paola Alejandra Estrada Cajamarca
h)  Filtrado y secado

i) Triturar el material pretratado

1 11 2022/08/15




ANEXO J: OBTENCION DE CELULOSA A PARTIR DE MATERIA PRETRATADA DE TUSA DE MAIZ Y CASCARA DE PINA

e)

9)

h)

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

a) Materia pretratada de tusa de maiz y cascara de pifia
b) Pesar 15 g para cada repeticion

c) Colocar las muestras en vasos de precipitacion

d) Adicionar NaOH (tratamiento alcalino)

e) Realizar lavados y filtrar

f) Proceso de blanqueamiento con adicién de NaClO
g) Lavadosy filtrado de celulosa

h) Muestras de celulosa obtenida seca

O Aprobado O Preliminar
O Certificado O Por aprobar
O Informacion ™ Por calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Obtencion de celulosa de
tusa de maiz y céscara de

pifia

LAMINA | ESCALA FECHA

1 11 2022/08/15




ANEXO K: OBTENCION DE CELULOSA A PARTIR DE MATERIA PRETRATADA DE PAPEL RECICLADO Y COLILLAS DE CIGARRILLO

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

Pesar la materia pretratada

Adicionar NaOH para el tratamiento alcalino

Mantener en la temperatura establecida por 4 horas

Licor negro obtenido de la filtracion del tratamiento alcalino
Blanqueamiento de la muestra

Filtrado y lavado hasta obtener un ph neutro

Muestras de celulosa

Secar la celulosa

Celulosa blanqueada obtenida

O Aprobado O Preliminar
O Certificado O Por aprobar
O Informacion M Por calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Obtencién de celulosa a
partir de papel reciclado y
colillas de cigarrillo

LAMINA | ESCALA FECHA

1 11 2022/08/15




ANEXO L: SINTESIS DE NANOCELULOSA DE TUSA DE MAIZ Y CASCARA DE PINA

)

Muestras de nanocelulosa seca

NOTAS: CATEGORIA DEL DIAGRAMA:
a) Pesar la celulosa obtenida
b)  Colocarla en un vaso de precipitacion
c)  Afadir la solucion de H,SO,4
d)  Se detiene el proceso de hidrolisis .
¢)  Centrifugar a 3000 rpm O Aprobado O Preliminar
f)  Realizar lavados hasta obtener un Ph neutro O Certificado O Por aprobar
g) Ultrasonido para romper las moléculas i .
h)  Muestra de nanocelulosa liquida obtenida O Informacion b Por calificar
i) Secar las muestras de nanocelulosa

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Sintesis de nanocelulosa de

tusa de maiz y céscara de

pifia
LAMINA [ ESCALA | FECHA
1 11 2022/08/15




ANEXO M: SINTESIS DE NANOCELULOSA DE COLILLAS DE CIGARRILLO Y PAPEL RECICLADO

9)

i)

NOTAS:

CATEGORIA DEL DIAGRAMA:

Pesar la muestra de celulosa

Preparar la solucion de H,SO,4

Proceso de hidrélisis &cida

Agitar constantemente la solucion
Precipitado de las muestras

Centrifugar y lavar

Ultrasonido para romper enlaces

Colocar la nanocelulosa en una caja de petri
Nanocelulosa seca obtenida

O Aprobado O Preliminar
O Certificado

O Informacién

O Por aprobar

M Por calificar

ESCUELA SUPERIOR POLITECNICA
DE CHIMBORAZO
FACULTAD DE CIENCIAS
ESCUELA DE INGENIERIA QUIMICA
ELABORADO POR:

Paola Alejandra Estrada Cajamarca

Sintesis de nanocelulosa de
colillas de cigarrillo y papel

reciclado
LAMINA | ESCALA | FECHA
1 1:1 2022/08/15




ANEXO N: APLICACION DE FORMULAS PARA LA CARACTERIZACION DE LA MATERIA PRIMA

Porcentaje de humedad

HUMEDAD
PESO TIEMPO 0 PROMEDIO
MUESTRA | |NICIAL () | (min) (%) (%)
R1 1,3112 5,250 | 8,702
¢ ! ’ ’ 8,804
R2c 2,0032 7,000| 8,906
R1 2 7 1
pr ,089 500| 6,130 6,785
R2pr 1,874 4,000| 7,439
R1im 2 7
,059 500| 7,334 7974
R2m 1,087 4,300| 7,213
Rip 2,042 12,000| 7,542 2451
R2P 20.018 10,760 | 7,360 ’
Porcentaje de cenizas
CENIZAS
PESO PESO PESO
MUESTRA | INICIAL CRISOL CRISOL + FORMULA PORC(I;)'\)ITA‘]E PRO&iDIO
(9) (9) CENIZAS (g)
R1c 2,064 39,362 39,463 4,893 6535
R2c 2,030 41,214 41,380 8,177 ’




Rlpr 2,016 29,323 29,756 21,478 91 457
R2pr 2,118| 24,936 25,390 (Peso crisol con cenizas 21,435 ’
Rim 2,079 35,618 35,668 %% Cenizas = —peso crisol) « 100 2,405
R2m 2,005 42,451 42,498 ’ Peso inicial 2,344 2,375
Rlp 2,009 33,345 33,437 4,579 4611
R2P 2,068 46,731 46,827 4,642 '
e Porcentaje de alfacelulosa
ALFA CELULOSA
PESO PAPEL
== PFEIEEOL SISO PORCENTAJE | PROMEDIO
MUESTRA | INICIAL | /"0 ALFA FORMULA (%) (%)
©) © CELULOSA g .
(9)

Ric 3,007 1,946 3,092 38,118 39,783
R2c 3,002 1,948 3,192 41,448 ’
Ripr 3,004 1,861 3,693 (Peso papel filtro con 61,017 61.094
R2pr 3,003 1,861 3,698 alfa celullofs.fl 61,171 '
RIm 3002 1,846 3352 % Alfacelulosa = —BSRBWEETRO« 100 01520 5ogas
R2m 3,003 1,846 3,393 51,515 ’
R1 3,005 1,882 3,398 50,431

P 50,600
R2P 3,006 1,880 3,406 50,769




Porcentaje de solubilidad en agua caliente

SOLUBILIDAD EN AGUA CALIENTE
PESO PESO PESO PAPEL
PAPEL FILTRO + z PORCENTAIJE | PROMEDIO
MUESTRA | INICIAL FILTRO | SOLUBILIDAD FORMULA %) (%)
(9)
@) (9)
Rilc 9,836 1,780 10,711 9,193
R2c 9,860 1,791 10,712 9,526 9,359
Rlpr 10,004 1,368 10,681 (Peso inicial—(peso papel 6,910
R2pr 10,099 1,280 10,689 con Solublilfi}ilad;)l)eso 6,822 6,866
.- _ papel filtro
R1m 10,020 1,992 10,618| Solubilidad % = S * 100 13,906
R2m 10,010 2,000 10,613 13,948 13,927
Rlp 10,076 1,959 8,220 37,871
R2P 10,057 1,972 8,285 37,227 37,549
Contenido de lignina
LIGNINA
PESO
PESO PESO PAPEL
MUESTRA | INICIAL Iflﬁ_lla_gl(‘) FILTRO + FORMULA PORC(E/I\)ITAJE PRO(I\(QI;DIO
() ) LIGNINA (g) . .
Rlc 1,016 1,863 1,865 (Peso papel filtro con lignina 0,167 0.548
R2C 1,013 1,863 1872| Lignina% = ——kesopesopapelfiltio) 444 0,928 !
Peso inicial
R1pr 1,006 1,891 1,992 10,040 10,149




R2pr 1,010 1,889 1,993 10,257
R1m 1,017 1,840 1,985 14,189 14.299
R2m 1,014 1,846 1,993 14,408 ’
R1p 1,000 1,829 2,005 17,620 18014
R2P 1,006 1,830 2,020 18,807 ’
Densidad de muestras solidas
DENSIDAD
VOLUMEN
MUESTRA | TIEMPO | MASA | "/~ | VOLUMEN SRR, DENSIDAD | PROMEDIO
(h) (@) | FINAL (mD (g/ml) (g/ml)

Ric 1| 5005 70,000 77,000 0,715

R2c 1| 5005 70,000 76,500 0,770 0,742

R1pr 1| 5,005 70,000 76,000 masa 0,834

R2pr 1| 5,008 70,000 77,000| Densidad = — 0,715 0,774

R1m 1 5,005 70,000 76,000 —vulumen inicial 0,834

R2m 1| 5005 70,000 77,000 0,715 0,775

R1p 1| 5005 70,000 76,000 0,834

R2P 1| 5,005 70,000 76,500 0,770 0,802
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