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Resumen

Se utilizé raquis de palma africana y bagazo de cafia como materias primas para obtener
nanofibrillas de celulosa por medio de un método hibrido combinando un tratamiento quimico
y una ruptura mecanica. La celulosa obtenida de ambas materias primas, luego de la hidrélisis
fue caracterizada por Espectroscopia Infrarroja, Analisis Termogravimétrico, Microscopia
Electrénica de Barrido, Microscopia de Fluorescencia y Difracciéon de rayos X. Se realizd una
Microscopia Electronica de Transmision a las nanofibrillas para determinar el tamafio de las
mismas. Se observé un porcentaje de remocion de lignina de 74,1 % para el raquis de palma
africana y de 65,6 % para el bagazo de cafia luego del tratamiento quimico; lo que generd
microcelulosa de 6-12 um y de 10-18 pm para el raquis y el bagazo respectivamente. La ruptura
mecanica con el sonificador de alta potencia produjo nanofibrillas de 19-24 nm para el raquis
de palmay de 9,22-12 nm para el bagazo de cafia; con un indice de Cristalinidad de 70% en
ambos casos.
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Abstract

African oil palm rachis and sugarcane bagasse were used as raw materials to produce cellulose
nanofibrils by hybrid method which combine chemical treatment and mechanical rupture.
The cellulose obtained from both raw materials after hydrolysis was characterized by Infrared
Spectroscopy, Thermogravimetric Degradation Analysis, Scanning Electron Microscopy,
Fluorescence Microscopy and X-ray Diffraction. At the end of the mechanical rupture,
Transmission Electron Microscopy was performed at the nanofibrils to determine their size. A
lignin removal percentage of 74,1 % was observed for the african oil palm rachis and 65,6 % for
the sugarcane bagasse after chemical treatment; which generated microcellulose of 6-12 pm
and 10-18 pum for the rachis and bagasse respectively. The mechanical rupture treatment with
the high-power sonifier produced nanofibrils of 19-24 nm for the palm rachis and 9,22-12 nm for
the cane bagasse; with a Crystallinity Index of 70% in both cases.

Introduccién

La economia costarricense basa uno de sus pilares en la agronomia y el cultivo. Segun la
Encuesta Nacional Agropecuaria (ENA) 2019 publicada en setiembre de 2020 el café, la
palma africana y la cafia de azucar son los cultivos que mas area abarcaron en el territorio
nacional durante el 2019. Estos productos agroindustriales, segun la Secretaria Ejecutiva de
Planificacion Sectorial Agropecuaria (SEPSA) en su Boletin Estadistico N°30, mantuvieron esta
tendencia para el primer semestre de 2020.[1], [2].

En concordancia con lo anterior, la producciéon de aceite de palma fue estimada por la ENA en
aproximadamente 1 033 721 toneladas métricas para el 2019 con una productividad promedio
a nivel nacional de 14,37 toneladas métricas de fruta fresca por hectarea por afio. Al procesar
la fruta fresca se genera un residuo solido de alrededor de 21 % en peso de la fruta que
incluyen la fibra, el cuesco y el raquis [3], cuya disposicion se da principalmente en patios de
descomposicion para ser utilizados como compostaje, en biodigestores [4] y en ocasiones se
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incinera para usarse como combustible [1], [5], [6]. Aunque, el raquis normalmente no se utiliza
en el aprovechamiento energético, ya que contienen mucha humedad y su volumen lo hacen
dificil de transportar, por lo que se hacen necesarias buscar alternativas que generen valor a
este residuo [7].

De igual manera, la producciéon de azucar se incremento de 431 109 toneladas métricas en
el periodo 2017/2018 a 445 000 toneladas métricas en el mismo periodo 2018/2019 [8] este
aumento se debe a que en el procesamiento de la cafia de azucar en Costa Rica participan
en forma activa 13 ingenios azucareros distribuidos a lo largo de todo el pais [9]. La totalidad
de esa cafia que se procesa en los ingenios, generd una cantidad aproximada de 624 mil
toneladas de bagazo de cafa seco, convirtiendo este residuo en el mas importante de la
industria [10], [11]. Al igual que la palma, este residuo es utilizado para producir energia por
medio de su incineracion, pero dependiendo del manejo de la produccion agroindustrial esto
puede resultar en un aumento de emisiones; por l0 que se ha optado por buscar alternativas
mas limpias para aprovecharlo [12].

En consecuencia, tanto el raquis de palma africana como el bagazo de cafia se han convertido
en materias primas importantes para el estudio de productos de mayor valor agregado y con
mayor interés cientifico debido a su composicién quimica y propiedades.

El bagazo es un residuo fibroso remanente de los tallos de cafna, que se obtiene a la salida del
ultimo molino del tdndem azucarero, el cual constituye un conjunto heterogéneo de particulas
de diferentes tamafos que oscilan entre 1 a 25 mm, presentando una fraccion promedio de
aproximadamente 20 mm. Desde el punto de vista quimico se compone de 46,6 % de celulosa,
25,2 % de hemicelulosas y 20,7 % de lignina en base humeda [10], [13].

Debido a las caracteristicas anteriores, el bagazo de cafia ha sido utilizado de diversas
formas aprovechando que es un recurso ecolégico y renovable, entre ellas estan, a parte de la
generacion eléctrica, la produccion de pulpa de papel y productos basados en la fermentacion
(como etanol de segunda generacion) [14].

Por otra parte, los residuos de palma africana (Elaeis guineensis) son varios e incluyen
caracteristicas similares en cuanto a composicion. El raquis de palma, por ejemplo, posee una
composicion quimica heterogénea basada principalmente en tres biopolimeros que constituyen
entre un 95 % - 98 % de su composicion: celulosa, hemicelulosa y lignina. El restante 2 % - 5 %
los constituyen moléculas de bajo peso molecular llamadas extractivos [15].

De los biopolimeros que conforman tanto el raquis de palma africana como el bagazo de cafia
de azucar, uno de los mas importantes en su composicion es la celulosa [10], [15]. La celulosa
y la lignina son los mayores constituyentes de las paredes celulares vegetales, por esta razén
a los residuos provenientes de las plantas se les conoce como residuos lignocelulésicos [16],
[17].

En los Ultimos afios las investigaciones se han enfocado en la creacion de materiales de mayor
valor agregado a partir de materiales lignocelulésicos por medios innovadores que permitan un
proceso mas ecoldgico y al mismo tiempo de menor costo, por ejemplo la obtencion de micro y
nanocelulosa [16], [18], [19]. En consecuencia, en Costa Rica se han realizado investigaciones
acerca de la obtencion de nanocelulosa a partir de residuos de la pifia, del banano, de la
cafla de azucar, y de la palma africana [20]-[23]. Reforzamiento de poliuretanos elastoméricos
con fibras naturales y microcelulosa para influir en las propiedades mecanicas [24], micro y
nanocelulosa como reforzante para adhesivos de polivinilacetato y Urea-formaldheido [25], asi
como aditivo en mezclas para materiales de construccion [26] son algunos usos que se le ha
dado.
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La nanocelulosa es la forma nanométrica de la celulosa, la cual puede presentarse
principalmente en tres formas: 1) celulosa nanocristalina (CNCs o NCCs) y nanocilindros de
celulosa (CNWs) 2) nanofibrillas de celulosa (CNFs o NFC) y 3) celulosa bacteriana (BC). Por
lo tanto se obtienen materiales con diferente cristalinidad, superficie quimica y propiedades
mecanicas, haciéndolos atractivos en investigacion [23], [27], [28].

Entre los procesos de obtencion de nanocelulosa cristalina y nanofibrillas se encuentra la
oxidacion TEMPO (2,2,6,6-tetrametilpipelidina-1-oxilradical), hidrdlisis enzimatica o métodos
mecanicos incluyendo ultrasonificacion de alta intensidad, la homogenizacion de alta presion o
molienda [23], [29]-[31]. Aunque el proceso mas comun es la hidrélisis de la pulpa, que puede
ser acida o alcalina, que remueve los componentes no celulésicos y las partes amorfas de las
cadenas de celulosa.

Gran cantidad de trabajos se han llevado a cabo por medio de hidrélisis, Mandal y Chakrabarty
[32] sintetizaron nanofibrillas de celulosa a partir de bagazo de cafia de azucar. Habibi [33],
sintetizd nanofibrillas de celulosa con una dimension de 10-30 nm y cientos de nandémetros de
longitud. Ademas, por medio de la mezcla de HCl y HNO, se han obtenido nanocristales de
celulosa con excelente dispersion en agua [34].

Este articulo plantea la obtencion de nanocelulosa a partir de raquis de palma africana y de
bagazo de cafia por medio de un método hibrido que combina un tratamiento de explosion
a temperatura y presiéon moderadamente elevadas; utilizando una combinacion de hidrdlisis
basica con NaOH y una hidrdlisis acida usando CH,COOH, y una ruptura mecanica de la pulpa
de celulosa por medio de un sonificador de alta potencia.

Materiales y métodos

Obtencion de nanocelulosa

Degradacion

La muestra se seca y se muele a un tamafio de 10 mm aproximadamente, se agrega NaOH al 2
% (m/m) en una relacion de 100 g por 3 L de disolucion. Se somete a 150 Ib de presion por 30
min. Se retira y se lava hasta pH neutro. La masa resultante se somete nuevamente a 100 Ib de
presion por 30 min utilizando acido acético al 6 % (m/m). Se decanta y se lava con hipoclorito
de sodio durante 30 min cambiando el hipoclorito cada 15 min. Finalmente, se lava hasta pH
neutro.

Ruptura

La celulosa obtenida se coloca diluida en un sonificador de alta potencia marca QSonica
modelo Q700, la cual utiliza una amplitud del 60%, 20MHz y 15 minutos en un bafio de agua
para evitar el calentamiento. Posteriormente, la nanocelulosa se centrifuga.

Caracterizacion

Caracterizacion quimica

e Extractivos, lignina, holocelulosa, hemicelulosa, celulosa y cenizas: se determinaron de
acuerdo con las normas TAPPI, las normas empleadas fueron T 207 cm-99, T 413 om-02,
T 222 om-02, T 280 pm-99 y T 203 cm-99.
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Caracterizacion microscopica y espectroscopica

e Espectroscopia Infrarroja (IR): para obtener las bandas de los grupos funcionales
asociados a los componentes de la fibra, asi como ausencia y presencia de lignina se
utilizé un equipo PerkinElmer modelo Frontier FT-IR-ATR. Se hicieron 10 escaneos por
muestra con un fondo grande para obtener el espectro final. El escaneo fue desde 4000
cm™a 450 cm™.

e Andlisis Termogravimétrico (TGA): se utilizé un equipo TGA TA-Instruments Q5000 con
un flujo de Nitrégeno ultrapuro de 10 mL/min utilizando una rampa de calentamiento de
5 °C/min desde 25 °C hasta 600 °C para obtener la degradacion especifica de cada
compuesto por medio del area bajo la curva.

e Microscopia de florescencia: Para la determinacion del cambio en la composicion entre
lignina y celulosa se empled un microscopio de florescencia marca Zeiss modelo Axio
Lab, Para la determinacion de la celulosa se tifid la fibra con M2R calcoflur al 0,01 % por
5 minutos, se dejo secar al aire y en la oscuridad por 24 horas, mientras que la medida
de lignina se realiz6 por autoflorescencia.

e Microscopia electronica de barrido (SEM): Se empled un microscopio electrénico

de barrido HITACHI modelo S700-N para determinar cambios morfoldégicos segun el
tratamiento por medio de micrografias a las fibras. Para esto, las fibras secas fueron
colocadas en una cinta de carbono doble contacto y se realizé un recubrimiento con oro
al vacio para finalmente ser colocadas en el microscopio electronico.

e Microscopia electronica de trasmision (TEM): para determinar el tamafio de las fibras de
nanocelulosa se utilizd un Microscopio Electrénico de Transmision HITACHI HT 7700. Las
fibras fueron suspendidas en agua destilada y posteriormente se colocd una microgota
sobre una rejilla de carbono, se dej6 secar al aire y se realizé una tincion negativa con
acido fosfotungstico para finalmente ser colocadas al microscopio electrénico.

e Difraccion de Rayos X (XRD): Se utiliz6 un difractémetro de rayos X PANalytical modelo
Empyrean para determinar la relacion entre el tratamiento empleado vy la cristalinidad de
las muestras. Las muestras fueron colocadas en un portamuestras Zer-background y
luego dentro de una cuna tipo reflexion-transmision. El analisis de Difraccion se realizd
con un tubo de Cobre (A\=1,54 A) a una potencia de 45 kV y 40 mA, con un barrido de
5°- 60°. Para el filtrado de radiacion KB se utilizé un filtro de Niquel.

Resultados y Discusion

Caracterizaciéon Quimica

La caracterizacion de la materia prima se llevé a cabo con el objetivo de conocer su composicion
quimica, de forma tal que se pueda elegir un tratamiento adecuado, que involucre o no un
procesamiento previo. El cuadro 1, muestra los resultados de la caracterizacion tanto del raquis
de palma como del bagazo de cafia. Entre los componentes de mayor interés para este trabajo
se encuentra la lignina y la celulosa presentes en ambas muestras.

Cuadro 1. Caracterizacion de la materia prima.

Muestra Cenizas Extractivos | Lignina | Celulosa | Hemicelulosa

Raquis Palma 3,87+0,23 5,42+0,33 | 22,6+1,1 | 31,4+1,3 25,8+1,3
Bagazo de cafia 4,569+0,65 1,62+0,10 | 24,0+2,7 | 30,4+1,5 32,1£1,5




‘ Tecnologia en Marcha,
172 M Vol. 35, N.° 2, Abril-dunio 2022

Los dos materiales presentan un alto contenido de lignina si se compara con otros productos
como el pinzote de banano y las hojas del rastrojo de pifia los cuales poseen 15,6 % y 15,9
% respectivamente [23], [35]. Ademas, es importante destacar que todas estas muestras no
presentaron un pre-tramiento mecanico que las llevara a un tamafio de particula homogéneo
ni que fuera realmente pequefio haciendo que el proceso de degradacion sea mas complejo y
como consecuencia de ello se ve la necesidad de emplear el método de explosion a mayores
presiones (150 Ib de presién en la hidrdlisis béasica y 100 Ib de presion en la hidrdlisis acida),
de forma tal que las concentraciones de los reactivos se puedan mantener relativamente bajas
(NaOH al 5 % y CH,COOH al 6 %).

Las concentraciones de los reactivos utilizados en la explosién son menos concentrados y
menos daninas al medio ambiente que otros utilizados en el mismo método para materias
primas iguales o con un contenido de lignina similar que utilizan NaOH entre 20-25 % para la
hidrolisis basica, y para la hidrdlisis acida pueden usar H,SO, entre 10-75 % o HCl entre 10-17
% [20], [36].

En cuanto al contenido de celulosa, se nota que ambos materiales poseen una composicion
similar. Este valor se asemeja al reportado para otros productos como el raquis de banano
y la cascarilla de café los cuales poseen 33,5 % y 25,7 % respectivamente. No obstante es
menos que el reportado para las hojas del rastrojo de pifia que ronda el 62 % [23], [36], [37].
Sin embargo, la diferencia en la extraccion de celulosa de todos estos materiales radica en el
contenido de lignina y en la disposicion y arreglo de las fibras a nivel microscopico.

Espectroscopia Infrarroja (IR)

La figura 1 muestra el espectro infrarrojo de la celulosa obtenida tanto del raquis de palma
como del bagazo de cafa. En ella se muestran diferentes bandas caracteristicas, por ejemplo,
la banda ancha situada a 3324 cm corresponde al enlace -OH, caracteristicos de la celulosa
y hemicelulosa, la banda de 2890 cm™ que corresponde al estiramiento del enlace -CH en
R,C-H y el pico en 1430 cm™ correspondiente al enlace -CH,, ambos caracteristicos de los
compuestos polisacéaridos.
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Figura 1. Espectro infrarrojo A) Bagazo de cafia B) Raquis de palma africana.
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La banda en 1152 cm™ se relaciona con el estiramiento asimétrico C-O-C atribuido a la
celulosa. La banda posicionada en 1001 cm™ se atribuye al enlace -CO. Una banda en 896
cm™ surge de los enlaces glicosidicos y es asociada con la parte amorfa de la estructura
de la celulosa mientras que la banda a 1420 cm™ es asociada la parte cristalina del material
[38], [39]. Estos picos son todas las bandas de absorcion caracteristicas de la celulosa y es
importante mencionar se encuentran presentes en ambas muestras.

No obstante, se notan diferencias en las bandas presentadas en 1635 cm” y 1600 cm'
correspondiente al enlace C=C presente en los compuestos aromaticos. Ademas de la banda
a 1250 cm™ causada por el anillo del benceno presente, todas estas bandas son caracteristicas
de la lignina [20], [23], [40].

Lo que quiere decir que se obtuvo celulosa utilizando tanto bagazo de cafia como raquis de
palma como materia prima. Sin embargo, el proceso de deslignificacion no se efectio de
igual forma en ambas generando al final bandas diferentes en los espectros. Esta diferencia
en la deslignificacion se puede corroborar en el Analisis Termogravimétrico (TGA) y se debe
principalmente a que, a diferencia del raquis de palma, el bagazo de cafia presenta una
estructura microscopica mas laminar que fibrilar (ver figura 5 y figura 6).

Analisis Termogravimétrico (TGA)

En la figura 2 se muestran los termogramas correspondientes a las muestras de celulosa
obtenida a partir de bagazo de cafia y raquis de palma después de los tratamientos quimicos.
Los materiales lignoceluldésicos normalmente poseen tres caidas de masa en sus diagramas
termogravimétricos [41], estas caidas son mas notorias en el bagazo de cafia que en el
raquis de palama africana. La primera caida corresponde a la humedad del material, tanto la
humedad externa como la humedad ocluida, por lo cual la rampa de temperatura es de 40
°C hasta los 130 °C. Esta humedad corresponde a un 6,8 % para el bagazo de cafa y un 4,3
% para el raquis de palma africana, de ahi la diferencia entre la primera parte de las curvas.
La segunda caida de masa se da cuando se descomponen los carbohidratos presentes en la
muestra es decir la holocelulosa (celulosa + hemicelulosa) en un rango de temperatura entre
180 °C y 360 °C [42], correspondiente a un 54,9 % para el bagazo de cafia 'y un 61,5 % para
el raquis de palma africana respectivamente. Es importante mencionar que el amplio rango de
descomposicion de la holocelulosa se debe principalmente a que los puentes de hidrégeno
y regiones cristalinas del material generan una estabilidad térmica importante en las fibras,
este intervalo de temperaturas coincide con [43] y [44] quienes estudiaron la influencia de
la cristalinidad en la estabilidad térmica de las nanofibras de celulosa de diversas residuos
lignoceluldsicos.

Finalmente, la ultima caida de masa en la figura 2 corresponde a la lignina residual en el
material después de las hidrdlisis y de los blangueamientos. La lignina al ser un compuesto
aromatico de alto peso molecular y estructura quimica variable, se descompone en un intervalo
de temperatura amplio entre 390 °C y 580 °C [45], [46].

El cuadro 2 muestra cuanta lignina le quedd al material, al mismo tiempo que se muestra el
porcentaje de remocion de lignina con respecto al cuadro 1. Al observar la lignina residual se
denota como ocurre mayor degradacion en la palma africana, logrado una remocion de un 74,1
%, mientras que en el bagazo de cafia se da una remocion del 65,6 %. Estos datos se pueden
corroborar al observar la microscopia de florescencia de la figura 3.
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Figura 2. Diagramas termogravimétricos de las pulpas de generadas a partir de
bagazo de cafia y raquis de palma africana luego del tratamiento quimico.

La extraccion de celulosa (como se mencion6 antes) depende del contenido de lignina y de
la disposicion y arreglo de las fibras a nivel microscopico. La cafia de azucar presentd mayor
porcentaje de lignina en la materia prima, y al ser un compuesto cuya disposicion es en laminas
y no en fibras a diferencia del raquis de palma africana (ver microscopia electrénica de barrido)
se disminuye la deslignificacion producida en los tratamientos. No obstante, el porcentaje de
remocion de lignina cuantificado con TGA es considerablemente alto, haciendo el método
funcional para separar la celulosa de la lignina en ambas materias primas.

Cuadro 2. Resultados del analisis de los TGA.

Celulosa de Raquis de 58 74,1
palma africana
Celulosa de bagazo de 8,3 65,6
cana

Microscopia de fluorescencia

La microscopia de fluorescencia se utiliz6 como método para seguir la degradacion de la lignina
en la muestra y por ende mayor exposicion de la celulosa. El calcofluor tiene la capacidad
de formar puentes de hidrégeno con polisacaridos 3-1,4 y 3-1,3 y generar una tincion para
localizar celulosa [47]. En la figura 3 se muestra la manera en la que fluoresce la celulosa (azul)
y la lignina (verde). En la figura 3.1, se nota una mayor coloraciéon verde lo que significa una
mayor concentracion de lignina, ya que segun [48] y [49] la magnitud de la fluorescencia es
proporcional a la concentracion de este componente.
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Figura 3. Microscopia de fluorescencia para el bagazo de cafalA 'y 1B sin tratamiento,
2A y 2B posterior a la hidrolisis basica (A. Celulosa B. Lignina).

Figura 4 Microscopia de fluorescencia para el Raquis de palma. 1Ay 1B sin
tratamiento, 2A y 2B posterior a la hidrolisis basica (A. Celulosa B. Lignina).

Lo contrario pasa en la figura 3.2, en la cual el color azul es predominante y la lignina es poco
visible, lo que indica que el tratamiento sf funciona para deslignificar el bagazo de cafia, por lo
tanto, esta figura apoya los resultados obtenidos en el Analisis Termogravimétrico. En el caso
del raquis de palma (figura 4) se observa el mismo fendmeno, sin embargo, los cambios se ven
con mayor intensidad de tal forma que la celulosa es casi imperceptible antes del tratamiento,
pero al realizar la degradacion de la lignina con NaOH se expone totalmente la celulosa y ahora,
por el contrario, se dificulta observar la presencia de lignina residual en la parte superior de las
fibras.
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Microscopia electrdnica de barrido (SEM)

En cuanto al anélisis morfolégico, se notan grandes diferencias tanto entre los tratamientos
como entre las materias primas. La figura 6.1 muestra la manera en la que se separan las fibras
de celulosa del raquis de palma, ademas de que ocurre una reduccion en el tamafio de las
fibras luego de cada tratamiento. Lo que produce que las fibras de raquis de palma pasen de
75-147 pm después de la hidrdlisis basica a 6-12 ym después de la hidrdlisis acida. Esto se
debe a que al degradar parte de la lignina y material gomoso que las mantenia unidas se da la
separacion en fibras mas pequefias.

Por otra parte, la figura 6.2 muestra al bagazo de cafia, en el cual la reduccion en el tamano
de las fibras es menos evidente, aunque si se da ya que luego de la hidrdlisis bésica el tamafio
es de 15-27 um (seccidon mas pequefa) y al finalizar el tratamiento acido el tamafio disminuye
a 10-18 um. Esta disminucion es menor a causa de que en el bagazo de cafia no se ven fibras
claras sino una especie de laminas, que estas a su vez se deben a la composicion de la materia
prima, pues si se observa la figura 5 se muestra como el material estd compuesto por laminas
que, por tanto, al degradarse se da la separacion de las mismas, razon por la cual el bagazo
degrado no presenta una estructura fibrilar.

5 15.0kV 6.1mm x450 SE

1 15.0KV 5.7mm x300 SE ST Yb0um 3 15.0kV 5.6mm x400 SE 100um

Figura 6. Microscopia electrénica de barrido.1A y 1B Raquis de palma africana,
2A 'y 2B Bagazo de cafa (A. Hidrdlisis basica B. Hidrdlisis acida).
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Microscopia electrénica de transmision (TEM)

Se observa en la figura 7 que se logra obtener nanocelulosa fibrilar, en donde los rangos de
tamafio se encuentran entre 19-24 nm para las nanofibrillas obtenidas a partir de raquis de
palma africana y entre 9,22-12 nm para las nanofibrillas obtenidas a partir del bagazo de cana.
La obtencién de nanofibras se debe principalmente a dos razones: (i) la hidrdlisis acida no
corresponde a un tratamiento robusto, ya que se utiliza un &cido débil a una concentracion
relativamente baja (CH,COOH al 6 %), lo que no permite una separacion de las regiones
cristalinas de las fibras y como consecuencia se mantiene la fibra completa; (ii) se utilizé un
tratamiento mecéanico para reducir el tamafio de las microfibras y como resultado se mantienen
tanto las regiones amorfas como cristalinas del material y solo se da una separacion fisica en
elementos mas pequenos.

Figura 7. Microscopia electronica de transmision para la nanocelulosa. Muestra A: Raquis de
palma africana Magnificacion 6,0K., Muestra B: Bagazo de cafia Magnificacion 30.0K

Difraccién de Rayos X (XRD)

Los difractogramas presentados en la figura 8 se utilizaron para determinar el Indice de
Cristalinidad (IC), presentado en el cuadro 3. Este indice es una medida de la cristalinidad
relativa de los materiales cuando se tiene una combinacion de regiones cristalina y amorfas. Se
observa en el raquis de palma africana que al realizar la degradacién basica se aumenta el IC
en un 18% mientras que al realizar el tratamiento acido se aumenta un 12% para aumento de la
cristalinidad total en el proceso de 30%.

Mientras que, para el caso del bagazo de cafia al poseer mayor cristalinidad en la materia prima
el primer proceso solo otorga un aumento en 4% del /ICy un 10% con el tratamiento acido. Para
obtener un total de 14% en el aumento de cristalinidad.

El aumento en el IC con el primer tratamiento se da porque el NaOH después de cierta
concentracion es capaz de penetrar en la red de la celulosa para degradar carbohidratos en
las regiones amorfas, producir una serie de complejos cristalinos bien definidos que contienen
una serie de iones sodio y agua dentro de la red. Por otra parte, el aumento en el /C debido
al segundo tratamiento se da a consecuencia de que los tratamientos acidos son selectivos
para degradar las regiones amorfas de las microfibras [50], [51]. Las sefiales encontradas en
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el espectro de Fibras tratadas con NaOH que no corresponden al pico cristalino ni amorfo de
la celulosa se atribuyen a NaC [52] remanente de los lavados y neutralizacion del tratamiento

basico, lo que generaria cristales de sal en la superficie.

3000

2000

Intensidad

5000

4000 4

3000

Intensidad

1000 4

—— Fibras tratadas con NaOH

—— Fibras de palma sin tratamiento

—— Fibras tratadas con NaOH + HOAc
10 2'0 ' 3'0 4'0 ' 50 6IO ' 7'0
20
B)

—— Fibras de bagazo sin tratamiento
—— Fibras tratadas con NaOH
— Fibras tratadas con NaOH + HOAc

Figura 8. Difraccion de rayos X. Muestra A: raquis de palma africana, muestra B: bagazo de cafia.

Cuadro 3. indice de cristalinidad para el raquis de palma africana vy el
bagazo de cafia, acorde al tratamiento efectuado.

Palma Africana

40

58

70

Bagazo de cafia

56

60

70

Conclusiones y/o recomendaciones

La combinacién de una hidrdlisis basica con NaOH al 2 % (m/m) a 150 Ib de presién y una
hidrolisis acida con CH,COOH al 6 % (m/m) a 100 Ib de presion fue funcional para obtener
celulosa a partir de un raquis de palma africana que contenia 31,4+1,3 % de celulosa vy



Tecnologia en Marcha, ‘
Vol. 35, N.° 2, Abril-Junio 2022 M 179

22,6+1,1 % de lignina, logrando un porcentaje de remocion de lignina de 74,1 %; dejando
como consecuencia microfibras de celulosa de 6-12 pm. El mismo resultado se obtuvo con
bagazo de cafia que contenia 24,0+2,7 % de celulosa y 30,4+1,5 % de lignina. Al cual se le
removid un 65,6% de lignina inicial y se obtuvo microcelulosa con estructura mas laminar que
fibrilar con un tamafio de 10-18 um bajo las mismas condiciones. Esto demuestra una ventaja
en la produccion del material ya que usando reactivos comunes con concentraciones bajas y
presiones moderadas se transformaron materiales lignoceluldsicos considerados residuos en
microcelulosa, la cual posee caracteristicas fisicoquimicas que podrian resultar de interés en
diversas aplicaciones.

Asimismo, al aplicar la sonificacion se obtuvieron nanofibrillas de celulosa tanto del raquis
de palma africana como del bagazo de cafia con un tamafio de 19-24 nm y 9,22-12 nm
respectivamente. Lo que conlleva a una clara transformacion de la microcelulosa a escala
nanomeétrica por un método que solo involucra agua como disolvente haciendo el proceso
menos contaminante.

Ademaés, se obtuvo una cristalinidad del 70 % en las nanofibrillas elaboradas a partir de las dos
materias primas; destacando un aumento de 30 % del /C para el raquis de palma y de solo un
14 % para el bagazo de cafa al finalizar los tratamientos quimicos. Lo que revela que al usar
reactivos a bajas concentraciones y presiones moderadas se obtiene microcelulosa pero esto
influye muy poco en el aumento de cristalinidad cuando el material tiene un /C relativamente
elevado ya que es un tratamiento poco robusto por sus condiciones.
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