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RESUMEN

El aprovechamiento de biomasa obtenida
de

disminuir el impacto ambiental ocasionado

residuos lignocelulésicos permite

por la gran cantidad de remanentes

desechados durante los diferentes
procesos de las materias primas; estas
biomasas residuales se pueden utilizar
como fuente alterna y materia prima en la
extraccion de celulosa, polimero natural
con caracteristicas quimicas atractivas, la
cual contribuye a la creacion de nuevos
Su

permite

materiales. obtencibn a escala

nanomeétrica mejorar  sus
propiedades y ser utilizada en areas
especializadas. En México se genera una
de

los cuales se

gran variedad residuos

lignoceluldsicos, entre
encuentran el pseudotallo de platano
(PTP), biomasa residual del corte del

platano, bagazo de Aloe vera (BAV),
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residuo sobrante durante la extraccion del
gel y bagazo de cafia de azucar (BCA),
desecho obtenido durante la produccion
de azucar. En este trabajo se presenta el
procedimiento para la extraccion de
nanocelulosa, utilizando biomasa de
residuos agroindustriales, mediante un
pretratamiento, lavado y secado, seguido
de un proceso de extraccion Soxhlet, para
eliminar compuestos no deseados, un
La

nanocelulosa obtenida se caracteriz

blanqueamiento y deslignificacion.

mediante espectroscopia infrarroja por

transformada de Fourier, (FTIR) para
identificar los  grupos  funcionales
caracteristicos de estos residuos;

difraccién de rayos X (DRX), para estudiar
Su estructura cristalina y dispersion
dinamica de luz (DLS), para determinar el
tamafio del radio hidrodinamico de las

particulas de nanocelulosa. Estas técnicas
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permiten conocer la vulnerabilidad de las
biomasas en los diferentes tratamientos
la
de

componentes no deseados y extraccion

quimicos requeridos para

deslignificacion, eliminacion

de cristales de nanocelulosa.

Palabras clave: residuos agroindustriales,
biomasa, FTIR, lignina, nanocelulosa.

ABSTRACT
The wuse of biomass obtained from
lignocellulosic allows to reduce the
environmental impact caused by the large
amount of remnants discarded during the
different processes of raw materials;
These residual biomasses can be used as
an alternative source and raw material in
the extraction of cellulose, a natural
polymer  with  attractive  chemical
characteristics, which contribute to the
creation of new materials. Its obtaining on
a nanometric scale allows to improve its
properties and be used in specialized
areas. In Mexico, a wide variety of
lignocellulosic residues are generated,
among which are the banana pseudo stem
(PTP), residual biomass from the banana
cut, aloe vera bagasse (BAV), leftover
residue during the extraction of the gel and
(BCA),

obtained during sugar production. This

sugarcane bagasse waste
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paper presents the procedure for the
extraction of nanocellulose, using biomass

from agroindustrial residues, through

pretreatment, washing and drying,

followed by a Soxhlet extraction process,
to remove unwanted compounds,
The

nanocellulose obtained was characterized

bleaching and delignification.
by Fourier transform infrared spectroscopy
(FTIR) identify the
functional groups of these residues; X-ray

diffraction (XRD) to study

to characteristic
its crystal
structure and dynamic light scattering
(DLS), to determine the size of the
hydrodynamic radius of nanocellulose
particles. These techniques allow knowing
the vulnerability of biomasses in the
different chemical treatments required for

delignification, elimination of unwanted

components and extraction of
nanocellulose crystals.
Keywords: Agroindustrial waste;

biomass; FTIR; lignin, nanocellulose.

INTRODUCCION

Actualmente la proteccion por el medio
ha

desechos agricolas e industriales para

ambiente contribuido a utilizar

desarrollar nuevos y mejores materiales;
de

lignocelulésicas obtenidas de residuos

el  aprovechamiento biomasas



agroindustriales es una opcion viable para
extraer nanocelulosa [1], proporciona un
uso adecuado de remanentes, los cuales
en grandes proporciones incrementan los
dafios ambientales en las zonas cercanas
donde son almacenados. Debido a las
de

polimero, es importante sefialar que la

caracteristicas  funcionales este
extraccion de celulosa de diferentes
fuentes vegetales agroindustriales y sus
métodos de extraccion puede presentar
variaciones en su morfologia y grado de
polimerizacién [2]. La celulosa presenta
grupos OH reactivos, en dependencia del
orden de las interacciones de los enlaces
de hidrogeno, estos son responsables de
la formacién de estructuras cristalinas y
de

estabilidad del biopolimero, tanto fisica

amorfas, también, la rigidez vy
como quimicamente [3]. La nanocelulosa
posee atractivas caracteristicas [4], lo cual
la convierte en materia prima para
diversidad de industrias. En esta
investigacion se realizd la extraccion,
y de
de residuos

agroindustriales que se generan en

comparacion caracterizacion

nanocelulosa tres
México, bagazo de cafia de azucar (BCA),
bagazo de Aloe vera (BAV) y pseudotallo

de platano (PTP), residuos atractivos
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como materia prima para la extraccion de

celulosa y su conversion a nanocelulosa.

METODOLOGIA

La planta de Aloe vera se lava, se realiza
un corte horizontal en la parte inferior de la
hoja, se deja reposar por 10 horas para
eliminar la aloina, se extrae el gel; el
bagazo de Aloe vera residual, se tritura en
licuadora convencional, se lava las veces
necesarias para eliminar el gel residual y
posteriormente, se seca a 90 °C durante
un periodo de 24 horas. El pseudotallo de
platano (Musa paradisiaca), se lava y
corta en cuadros pequefios, se tritura en
una licuadora convencional y se seca a
105 °C por 24 horas. El bagazo de cafia
de azucar se lava para eliminar la
suciedad que pueda contener durante el
proceso de molienda y posteriormente se
seca a 90 °C durante 48 horas. Después
del secado de los diferentes residuos, en
un molino FOSS Cyclotec CT 293, son
triturados para obtener biomasas con

tamafios de particulas menores a 500 um.

Durante el proceso de extraccion de
celulosa de las diferentes biomasas (BAV,
PTP 'y BCA)

pretratamiento, para eliminar compuestos

se requiere un

no deseados.
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Pretratamiento. Durante este
procedimiento se utiliza un equipo de
extraccion Soxhlet solido-liquido, para
durante cada

extraer reflujo, grasas,

y
esto

azucares residuales vitaminas

liposolubles, para se utiliza
etanol/tolueno con una relacién de 1:1 a
110 °C durante 8 horas, después, se lavan
las fibras para eliminar los compuestos

residuales y se secan a 60 °C.

Deslignificacién. Durante el proceso de
deslignificacion, se pesan 3 gramos de
fibra previamente tratadas, se vierten en
una disolucion de 100 mL de clorito de
sodio al 2% en peso (Sigma Aldrich, 80%
de pureza) y 1 mL de 4cido acético glacial
(Sigma Aldrich ,99.8% de pureza), a una
temperatura de 60 °C, con un tiempo de
reaccion de 2 horas con agitacion
constante, durante este procedimiento se
observa el cambio de coloracion a blanco
cual le denomina holocelulosa

al se

(mezcla de hemicelulosa y celulosa),

y
agrega

estas fiboras se lavan secan,

posteriormente se le una
disolucién de NaOH al 10% en peso, con
agitacién constante durante un periodo de
3 horas, finalmente se filtra, lava hasta pH

neutro y se seca a 60 °C.

Registro ISSN 2448-8186
DOI:10.19136/Jeeos.a7n2.5680

114

de

conocer el efecto de la temperatura en la

Extraccioén nanocelulosa. Para
extraccion de nanocelulosa se realiz6 el
proceso de hidrolisis &cida utilizando una
de H2SO4

concentracion de 55% en peso, a 30

disolucién con una
minutos, empleando temperaturas de 40,
45 y 50 °C. Adicionalmente se realiz6 una
extraccion de la nanocelulosa con los
siguientes parametros H2SOs4 65% en
peso, 15 minutos con una temperatura de
25, esto debido a que las condiciones de
tiempo superior con una temperatura de
40°C se observan que la muestra es

degradada

A 15 g de celulosa anteriormente
extraida, se le agrega 100 mL de la
disolucion de H2SOa4 (JT Baker, 98.3% de
pureza), con agitacion constante durante
un periodo de tiempo de 30 minutos, a una
temperatura 40,45 o 50 °C.

La nanocelulosa hidrolizada, se centrifuga
a 5000 rpm, durante 20 min en dos ciclos,
se elimina el sobrenadante y se vierte en
una membrana de dialisis, para garantizar
la eliminacién de particulas residuales de
la hidrdlisis acida, durante este proceso se
controla el pH que sea estable y cercano
a’.



RESULTADOS Y DISCUSION

La extraccion de nanocelulosa, se realizo
con la concentracion de 55% en peso de
H2SO04,
utilizando diferentes temperaturas (40, 45
y 50 °C),
utilizando 65% en peso de H2SOa4 con 15

a 30 minutos de reaccion,

adicionalmente se reporta
minutos de reaccion a 25°C para la
obtencion de nanocelulosa. Se caracteriza
con FTIR para conocer su estructura
quimica, DRX para estudiar su estructura
cristalografica y DLS para conocer el

tamafio de las nanoparticulas de
nanocelulosa.

Espectroscopia infrarroja con
transformada de Fourier (FTIR).

Mediante este analisis, se identificaron los

grupos funcionales de las diferentes

biomasas obtenidas de  residuos
agroindustriales, en la Figura 1, se
observan los espectros de los
tratamientos para la obtencion de

nanocelulosa, comparada con la fibra sin
tratamiento y se identifica que sus
principales constituyentes son: celulosa,
hemicelulosa y lignina, se observan dos
regiones de sefiales de absorcion, con
ligeros desplazamientos en cada una de
las biomasas, la primera en longitudes de

onda desde 3500 cm™ a 2800 cm?t vy la
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segunda, 1750 cm? a 500

cm*(Tabla 1).[5-11].

entre

Enlafigurala, by c se observan cuatro
bandas en el intervalo de 3700 a 2976 cm’
! atribuidas a la vibraciéon de estiramiento
grupos OH de las moléculas de agua y
celulosa, en las sefiales de, 2917 cmque
corresponden a estiramientos asimétricos
y 2841 cm?, a estiramientos de tipo
de CH,

caracteristicos fibras

los
de

lignocelulésicas obtenidas de biomasas

simétricos grupos

las

de residuos agroindustriales [13].

La segunda regién presentan variacion en
las
de

residuos agroindustriales; en 1730 cm™! se

la intensidad de bandas para

diferentes  biomasas obtenidas
atribuye a los grupos C-O y C=0 de los
grupos ésteres acetilicos y urénicos de los
polisacéaridos de la lignina y hemicelulosa
pertenecientes a la pectina, la
hemicelulosa o a los ésteres y enlaces
carboxilo de la lignina, asi como una
correlacion de los acidos p-cumaérico de
estiramiento simétrico del C=C del anillo

aromatico presente en la lignina, en BCA

se presenta con menor intensidad; sin

embargo, dentro del espectro de PTP y

BAV se pueden observar con mayor
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Tabla 1. Asignacion de grupos funcionales en las bandas de absorcion de los espectros de FTIR de
la biomasa obtenida de residuos agroindustriales.

Num. de onda Asignacion de grupo funcional. Biomasa
cmt
BAV BCA PTP

3329 Vibracién de estiramiento del OH enlace intermolecular del * * *
hidrégeno de agua y de la celulosa.®’

2976 Estiramiento de CH en grupos CHs y CHz 3 * * *
2917 Estiramiento asimétrico de CH: en la celulosa ’ * * *
2841 Estiramiento simétrico del CH2 en celulosa ’ * * *
1730 C-O y C=0 de los grupos ésteres acetilicos y urénicos * *
pertenecientes a la pectina, la hemicelulosa o a los ésteres y
enlaces carboxilo de la lignina.>*8
1602 vibracion de estiramiento simétrico del C=C aromatico o anillo * * *
aromatico presente en la lignina >8
1510 Estiramiento de C=C y C=0 de anillos aromaticos en la lignina 234 *
1465 Flexion asimétrica de CHz y CHs en hemicelulosa 2 *
1427 grupo CH:z asimétrico presentes en la zona amorfa de celulosa | * *
24,6
1377 vibraciones de flexion de los grupos de CO y CHs correspondiente a * * *
la zona amorfa de la celulosa %8
1310-1314 Vibracion de CHz de la celulosa >° * * *
1258 vibracién de C-O en anillo guayacol perteneciente a la lignina 1234 * *
1160 estiramiento asimétrico y simétrico de C-O-C en celulosa y * * *
hemicelulosa 27
1108 vibraciones de estiramiento de C-O-C de enlaces glicosidicos de * * *
xilanos presentes en la lignina 2
1033-1020 vibraciones de C-O en grupo éster en metoxilos y enlaces p-O-4 en * * *
unidades de guayacol perteneciente a la lignina 1
949 Deformacion del OH fuera del plano de los &cidos carboxilicos 2 *
900-897 vibracion y estiramiento de C-O-C y CH en enlaces B- (1-4) * * *
glicosidicos en celulosa. 2>’
826 flexion de CH fuera del plano de unidades de guayacol en lignina ? * * *
782 Estiramiento C-C del anillo de piranosa perteneciente a la lignina 2 * * *
670 Estiramiento de C-O-H 2 * * *

1Alimohammadzadeh et al., 2022; 2Cardenas et al., 2020; 3Gonultas et al., 2018; *“Macias et al., 2020; 5Ng L
et al., 2021; 6Shrestha et al., 2021; "Wahib et al., 2022
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intensidad, BCA presenta 2 sefiales que
no se encuentran en BAV y PTP, en la
sefial del510 cm?' de esta biomasa,
corresponde al estiramiento de C=C de
anillos aromaticos presentes en la lignina
y la sefal presente en el intervalo de 1465
cm! corresponde a la flexion asimétrica de
CH2 y CHs de la hemicelulosa, el grupo
CH2 asimétrico presente en la zona
amorfa de celulosa I, se localiza en la
banda de absorcion de 1417 cm [15] en

las biomasas BAV y BCA, la banda en la

sefial de absorcion a 1377 cm
corresponde a las vibraciones de flexion
de los grupos de CO y CHs

correspondiente a la zona amorfa de la
celulosa presente en las tres fibras donde
se puede observar con mayor intensidad
en la fibra PTP, las sefales en las bandas
de absorcién de 1310 cm™? con ligeros
desplazamientos a 1314 cm™ se observa
en las tres fibras, con mayor intensidad en
PTP y se debe a las vibraciones de CH:2
de la celulosa, las sefales de 1258 y 1245
cm pertenecen a la vibracion de C-O en
anillo guayacol perteneciente a la lignina
presentes en BAV y BCA, las bandas de
absorcion en alrededor de 1160 y 1108
cm? [16], [17] presentan vibraciones de
estiramiento asimétrico de C-O-C en la

asociacion de las bandas de las moléculas
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de de

hemicelulosa; También se superpone y se

absorcion la celulosa vy

correlaciona con la sulfonacion de la
celulosa, que se forma durante el proceso
de hidrolisis acida [18], [19]. las bandas de
mayor intensidad en los espectros de las
3 fibras presentan sefiales en intervalos
de 1033 a 1020 cm™t

atribuyen a las vibraciones de C-O en

las cuales se
grupo éster en metoxilos y enlaces
B(1—4) en unidades de guayacol que
corresponden a la lignina, la sefial
presente en 949 cm de la fibra de BAV es
una deformacion del OH fuera del plano de
los acidos carboxilicos, las sefiales de las
de

agroindustriales en los intervalos de 900-

3 biomasas obtenidas residuos
897 cm™ corresponde a la vibracion y

estiramiento de C-O-C en celulosa.

La banda de absorciéon en 826 cm es
una flexion de CH fuera del plano de
unidades de guayacol en lignina, la sefal
782 de
estiramiento C-C del anillo de piranosa

cm?® presenta vibracion
perteneciente a la lignina sefial en el

espectro de PTP.

Difraccién de rayos X (DRX). Mediante
analisis de DRX se analizaron los planos
cristalinos de los residuos agroindustriales

de bagazo de cafia de azucar, pseudotallo
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Figura 1. Espectros de FTIR de las biomasas de
residuos agroindustriales, y nanocelulosa
obtenida a diferentes parametros a) bagazo de
aloe vera, b) pseudotallo de platano y ¢) bagazo
de cafia de azucar.
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de platano y bagazo de Aloe vera, se
analizo la biomasa de estos residuos sin
tratamiento y la nanocelulosa obtenida, la
celulosa presenta polimorfos, los cuales
fueron identificados con las cartas
cristalograficas PDF#00-56-1719,
00561718 y 00-561717, para celulosa |
alfa, beta y celulosa Il. En la Figura 2 se
pueden observar las biomasas obtenidas
de

tratamientos,

los residuos agroindustriales sin

en BCA se observa la
presencia de Unicamente celulosas alfa,
(0-11) y (110)

correspondiente a los angulos 26 de 15.81

con los planos

y 22.34, respectivamente. Para el PTP,
corresponde a una mezcla de celulosa |
alfa, en el plano (0-13) en el angulos 26 de

28.24, celulosa | beta en los planos (201),
(212), (301) y (123) de los angulos 26 de
24.54, 31.81,35.97,36.68 y celulosa Il en
los planos (101), (020), (222), (211) y
(331) perteneciente a los angulos 26
15.08, 22.00, 30.16, 32.53 y 38.28. En el

Difractograma de BAV, corresponde a una

mezcla de celulosa | beta, en los planos
(200), (201) y (301) en los angulos 26 de
22.91, 24.34, 35.85 y celulosa Il, en los
planos (111) y (121) en los angulos 26 de
14.92 y 21.45 respectivamente.
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Figura 2. Difractograma de biomasa de residuos
agroindustriales sin tratamientos.

La nanocelulosa obtenida después de los
tratamientos, también fue identificada con
las cartas cristalograficas anteriormente
mencionadas, se pueden observar los
siguientes cambios de polimorfos de
celulosa en cada una de las biomasas; en
bagazo de cafia de azucar (Figura 3a), se

observa el cambio de polimorfo de | alfa a
celulosa Il en los planos (TlO), (020) y

(213) en los angulos 26 de 11.73, 22.10 y
34.35,

aumenta con

la intensidad de estos planos

la temperatura y la

concentracion, ademas el plano (110) solo
se observa en la concentracion del 65% de
H2SO4; en pseudo tallo de platano (Figura
3b), hubo un cambio en el espectro de

mayor
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Figura 3. Difractograma de nanocelulosa de
residuos agroindustriales.
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intensidad del polimorfo de celulosa Il a
celulosa | alfa en el plano (110) del angulo
20 de 22.32, también se observa celulosa
Il en el plano (023) en el angulo 206 de
34.41, la intensidad en estas sefales de
los planos antes mencionados, aumentan
con la temperatura y concentracién; en la
nanocelulosa extraida de bagazo de Aloe
vera (Figura 3c), se observan los
polimorfos celulosa | alfa, celulosa | beta 'y

celulosa Il, el cambio de celulosa Il a
celulosa | en el plano (110) del angulo 26

de 21.69 se observa que al aumentar la
temperatura y concentracion de H2SOa4
esta sefal disminuye paulatinamente, la
celulosa | beta del plano (011) del &ngulo
20 13.38 solo se observa en BAVCsst30T40

y celulosa Il en el plano (132) del &ngulo
26 34.68.

Dispersion dindmica de luz (DLS). Esta
técnica permite obtener un promedio del
diametro del radio hidrodindmico de las
particulas de nanocelulosa extraidas de
las biomasas obtenidas de residuos
agroindustriales. Después del proceso de
didlisis para eliminar el H2SO4 de la
nanocelulosa, se toman 100 yL de una
muestra y se diluyen en 10 mL de agua,
posteriormente se realizan tres diluciones
mas utilizando 1 yL de cada dilucion y con

ayuda de un bafio ultrasénico la dilucion
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final es dispersada durante un tiempo de
60 minutos, para su posterior analisis.
Esta dilucién es el medio para evaluar el
de
mediante el movimiento browniano. En la
Tabla 2

hidrodinAmico

comportamiento la nanocelulosa
diametro
de
nanocelulosa extraida de las diferentes
de

las

se observa el

promedio la

biomasas obtenidas residuos

agroindustriales, con diferentes
concentraciones y temperaturas. En PTP

y BCA, se puede observar que en la

concentracion del 55% de H2SOs
conforme la temperatura aumenta el radio
hidrodinAmico de la nanocelulosa

disminuye y en la concentracion de 65%
H2SOa4, el diametro es de 95.26 nm para
PTP y 91.95 nm en BCA, BAV no muestra
cambios el radio
de

concentracion de 55% de H2S0Oa4, pero en

significativos  en

hidrodinamico obtenido la
la concentracién del 65% de H2S0Os el
del

encontrado aumenta hasta 94.14 nm.

promedio radio  hidrodinamico

Tabla 2. Didmetro hidrodinamico promedio de la
nanocelulosa obtenida de las diferentes

biomasas.
MUESTRA Diametro (nm)
BAV PTP BCA
CsstszoT40 77.56 104.80 107.2
CsstaoTas 79.02 86.00 78.73
CsstaoTso 78.08 74.87 67.23
C65t15T25 9414 9526 9195
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Figura 4. Dispersion de nanocelulosa, a) bagazo
de Aloe vera, b) pseudotallo de platano c) bagazo
de cafia de azucar.

Es importante sefialar que esta técnica

mide el radio hidrodinAmico de particulas
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esféricas, la nanocelulosa se encuentra en

forma de aguja, por lo que estos
resultados se toman solo como referencia,
de

preparacion de diluciones y dispersion de

ademas durante el proceso
las particulas en bafo ultrasénico puede

presentar ineficiencia, surgiendo una
aglomeracion de particulas y cambiando
el tamafo de cada una de ellas, ya que en
publicaciones recientes se ha reportado
que la nanocelulosa cristalina tiende a
aglomerarse durante el tiempo que
transcurre para su medicion y el valor
obtenido suele no ser el real, sin embargo
nos permite corroborar que es posible
celulosa tamafios

obtener con

nanométricos.

CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos en los espectros
de FTIR confirman la presencia de grupos
de

celulosa,

funcionales caracteristicos estos

residuos lignoceluldsicos,
hemicelulosa y lignina, sus principales
componentes son grupos hidroxilo, metilo,
metileno y carboxilo, estas bandas de
absorcion muestran diferentes
intensidades en las fibras sin tratamiento,
debido a la biomasa vegetal de la que se
extrajeron y del proceso industrial de

transformacion de la materia prima por la
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cual fueron generados estos residuos
BAV, PTP y BCA. Con los tratamientos de
eliminacion de compuestos no deseados,
blanqueamiento, hidrolisis alcalina y acida
se comprueba la eliminacion, cambios
significativos y ligeros desplazamientos en
la intensidad de bandas de absorcion de
grupos funcionales correspondientes a la
hemicelulosa y lignina. También se
comprobd la presencia de los polimorfos
de la celulosa | alfa, celulosa | beta y
celulosa Il mediante difraccion de rayos X
y la presencia de nanocelulosa mediante

dispersién dinamica de luz.

de

agroindustriales del bagazo de Aloe vera,

Las biomasas residuos
pseudotallo de platano y bagazo de cafa
de azucar, son fuentes no convencionales
de celulosa, al ser utilizados como materia
prima contribuyen a mejorar el impacto
ambiental de las zonas cercanas donde
son depositados y a la generaciéon de

nuevos materiales.
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