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Resumen

En el presente trabajo se estudié el pretratamiento con ultrasonido del olote de maiz para
remocion de lignina la cual limita el acceso a los azucares dentro de la estructura lignocelulésica.
Las muestras de olote de maiz se obtuvieron en conjunto del Centro Internacional de Mejora
del Maiz y Trigo (CIMMYT). Para el tratamiento se us6 un equipo ultrasénico de 24 kHz y una
potencia de 100 W. Asi mismo, se expuso a diferentes tiempos de radiacion (30, 60 y 90 minutos)
y diferentes temperaturas (40, 60 y 80°C) en una solucién ajustada a una concentracion 0.5%
de NaOH. Los resultados mostraron que se logra separar la lignina de manera especifica
mediante el tratamiento teniendo rendimientos de remocion de lignina de hasta el 8.6 % con
respecto a la masa inicial, bajo condiciones de 60°C y 1 hora de tratamiento. Estos resultados
fueron soportados con la técnica SEMacMEB (Microscopio Electrénico de barrido) la cual
permitid6 observar el efecto del tratamiento, notandose un aumento en las cavidades de la
estructura lignocelulésica del olote de maiz. Por lo que el pretratamiento con ultrasonido con
olote de maiz puede ser una opcidon para obtener azlcares fermentables e incluirse en una
esquema sustentable para la obtencion de biocombustibles al disminuir la cantidad de NaOH
en el pretratamiento.
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Abstract

In this research paper, the pretreatment with ultrasound of corncob for the removal of lignin was
studied, which limits access to sugars within the lignocellulosic structure. The samples of corncob
were obtained jointly from the International Maize and Wheat Improvement Center (CIMMYT).
For the treatment, a 24 kHz ultrasonic device and a power of 100 W were used, likewise, it was
exposed to different radiation times (30, 60, and 90 minutes) and different temperatures (40,
60, and 80 °C) in a solution adjusted to a concentration of 0.5% NaOH. The results showed that
lignin can be separated in a specific way through treatment, having lignin removal yields of up to
8.6% with respect to the initial mass under treatment conditions of 60 °C for 1 hour. These results
were supported by the SEM technique, which allowed us to observe the effect of the treatment,
noticing an increase in the cavities of the lignocellulosic structure of the corncob. Therefore,
pretreatment with ultrasound of corncob can be an option to obtain fermentable sugars and be
included in a sustainable scheme for obtaining biofuels by decreasing the amount of NaOH in
the pretreatment.

Introduccién

En la actualidad el uso de las distintas fuentes de energia renovable es una realidad. Sin
embargo, en México que cuenta con grandes recursos como el edlico, solar, geotérmico,
hidrico y de biomasa, se continua con la dependencia de los combustibles fosiles de los cuales
se obtienen diversos productos. Un porcentaje importante de ellos es destinado al transporte,
el cual es una fuente de gases de efecto invernadero.
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Cabe considerar que diferentes materias primas pueden ser utilizadas para la producciéon de
biocombustibles. Estas materias primas son utilizables debido a su alto contenido de azucares;
por ejemplo remolachas, sorgo dulce, cafia de azucar, ademas de diversos granos como el
trigo, maiz y cebada, los cuales corresponden a lo que se conoce como biocombustibles de
1ra generacion. Ademas de biomasa lignoceluldsica como residuos de madera, paja y pastos
o residuos agroindustriales los cuales se clasifican como biocombustibles de 2 da generacion.
México es un productor de maiz y segun la Secretaria de Economia, el estado de Hidalgo
produce anualmente 2.6 toneladas por hectarea, lo que representa que la cantidad de olote
(parte central de la mazorca, de donde se desprenden los granos) producido en el estado
equivale a 1.82 toneladas por hectarea.

Para la obtencion de material lignoceluldsico se pueden llevar a cabo diferentes métodos como
el lavado con agua caliente, hidroélisis acida, hidrdlisis enzimatica, o exposicion a amonio.
Ademas de los métodos anteriormente mencionados es posible una extraccion del material
lignoceluldsico en presencia de ultrasonido, que contribuye a incrementar los rendimientos de
extraccion e hidrdlisis del material dependiendo de la temperatura y presion generadas en el
proceso [1].

Para la transformacion de la biomasa celuldsica hasta azicares fermentables y posteriormente
a etanol u otros productos de fermentacion, primero se debe realizar un pretratamiento del
material con el fin de eliminar la fraccion de lignina que estando presente dificulta la acciéon de
las enzimas celulasas responsables de la hidrdlisis de la celulosa [2].

La lignina es uno de los biopolimeros mas abundantes en las plantas y junto con la celulosa y
la hemicelulosa, conforma la pared celular de las mismas en una disposicion regulada a nivel
nano-estructural, dando como resultado redes de lignina-hidratos de carbono. La composicion
o distribucion de los tres componentes en esas redes varia dependiendo del tipo de planta [3].

El ultrasonido se aplica en diferentes modalidades de alta y baja intensidad asi como alta y baja
frecuencia [Figura 1]. De esta manera variando su longitud de onda, frecuencia e intensidad
es que se promueven mejores tiempos y formas de mezclado al igual que la transferencia de
energia y masa para reducir tiempo de extraccion.

Los mecanismos de accion del ultrasonido se clasifican principalmente en térmicos, generacion
de energia caldrica, y no térmicos como cavitacion, formacion de radicales libres, choques
micro-mecanicos [5-7]. Esta establecido que el efecto de cavitacion gaseosa promueve la
implosion de micro burbujas las cuales liberan energia, produciendo diferentes cambios fisicos
y quimicos en el micro entorno de los diferentes materiales procesados [4].
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Figura 1. Diferencias entre frecuencias altas y bajas del ultrasonido.



38‘

Tecnologia en Marcha. Vol. 36, especial. Diciembre, 2023
Encuentro Iberoamericano en Biomasa y Bioenergia

Por otra parte, se ha combinado el proceso de hidrdlisis alcalina en presencia de ultrasonido
para el tratamiento de bagazo de cafa utilizando una sonda de ultrasonido a una frecuencia de
24 kHz y una potencia de 400W, donde los azucares con mayor recuperacion fueron glucosa,
xilosa y arabinosa [8].

Asi mismo se ha estudiado la extraccion de xilosa a partir de olote de maiz para la producciéon
de un polimero para la liberacién de drogas. Como método de extraccion se utilizd una hidrolisis
béasica y se caracterizd por técnicas como FT-IR y NMR, ademas de calcular el tamafio de
particula. El porcentaje de rendimiento fue del 11% [9].

Se empled ultrasonido para extraer lignina y hemicelulosa a 25 °C y diferentes periodos de
tiempo entre 10 a 60 min; encontrando que el mejor tiempo de residencia fue de 30 min; sin
embargo, se observd que su efecto sobre la biomasa es muy superficial [10].

Se evalud la obtencion de lignina proveniente de tusa y olote; donde se experimenté usando
variaciones de temperatura entre 30 y 490°C y concentraciones de NaOH entre 1% y 8% [11].
El objetivo de esta investigacion fue determinar las condiciones que permitiran un alto nivel de
deslignificacion de olote de maiz en una solucion céustica asistida con ultrasonido.

Materiales y métodos

Obtencién y preparacion de materia prima

El olote de maiz se obtuvo de productores aledanos a la zona de Huichapan, Hidalgo, asi como
de la plataforma de investigacion Huichapan del programa MasAgro del Centro Internacional
de Mejoramiento de Maiz y Trigo (CIMMYT) con la cual el ITESHU tiene un convenio. La materia
prima se secé en un horno de conveccion forzada a temperatura de 80°C hasta que la variacion
del peso fue constante. Una vez seco el olote, se tritur6 mecanicamente y se pasoé por un tamiz
numero 40. Se consideraron 8 horas para el secado del olote, durante las cuales se obtuvo una
pérdida de peso por humedad del 10%.

Figura 2. Deslignificacion asistida por ultrasonido.

Deslignificacion asistida por ultrasonido

Para la deslignificacion del olote de maiz se realizaron pruebas en vasos de precipitado de
600 mL de capacidad, la suspension de olote de maiz en agua destilada se afiadié al reactor,
seguido de la adicion de una solucion alcalina (NaOH) al 0.5%. Para medir el porcentaje
de deslignificacion se tomaron muestras al inicio y en periodos de tiempo fijos (30, 60 y 90
minutos), se agregd también acido sulfurico (H,SO,) para precipitar la lignina y ajustar el pH
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hasta 5. La solucion se coloco en una parrilla eléctrica con agitacion magnética para alcanzar
las temperaturas de estudio (40, 60 y 80 °C) y posteriormente se introdujo radiacién ultrasénica
a una frecuencia de 24 kHz la cual se transfiriere a través de un cuerno cilindrico [Figura 2].
Se consideraron las siguientes variables del equipo de ultrasonido: potencia de 100 Watts,
capacidad al 70% y amplitud de 70 y 100%. Las muestras se centrifugaron inmediatamente a
4000 g durante 15 minutos.

Obtencidn y aislamiento de la lignina

Posteriormente la lignina fue aislada de la muestra por precipitacion. El sobrenadante y la
lignina finamente recogida con ayuda de una espatula fueron nuevamente centrifugados bajo
las mismas condiciones que en el proceso previo (4000 g durante 15 minutos). La lignina
obtenida por precipitacion se sometié a secado en un horno de conveccion forzada a una
temperatura de 80 °C durante un periodo de 12 horas. Posteriormente se llevo a cabo el pesaje
de las muestras obtenidas una vez estuvieron secas.

Tratamiento de los productos sobrantes

Los productos ricos en celulosa y hemicelulosa del olote de maiz sobrantes del proceso
de deslignificacion fueron sometidos a secado en un horno de conveccion forzada a una
temperatura de 80 °C durante un periodo de 12 horas [Figura 3] para tenerlos disponibles
para usos o estudios posteriores. Finalmente se realizd el pesaje de los mismos asi como su
empaqguetamiento.

Figura 3. Muestras de lignina.

Resultados

Se realizaron dos rondas de experimentos, con una variacion en la amplitud de operacion del
equipo de ultrasonido (70 y 100%). En ambos se mantuvo la potencia (100 W), capacidad (70%)
del cono de ultrasonido, se manejaron temperaturas de 40, 60 y 80 °C y periodos de tiempo de
30, 60 y 90 minutos. Los resultados se muestran en la tabla que se presenta a continuacion en
el cuadro 1.
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Cuadro 1. Obtencion de lignina a Capacidad 70% Amplitud 70%, Potencia 100W.

80 0,5 1,0336
80 1,0 0,4549
80 1.5 0,348
60 0.5 1,0492
60 1,0 1,0926
60 1,5 1,3597
40 0,5 0,8398
40 1,0 1,4618
40 1,5 1,3707

En este primer ejercicio, puede observarse que la mayor cantidad de lignina obtenida fue en
el ejercicio correspondiente a 40°C de temperatura durante 1 hora. A continuacién se muestra
la tabla correspondiente al porcentaje de lignina obtenida respecto a los 20 gr iniciales de
olote propuesta para el ejercicio. En la ronda 2 de experimentos, se obtuvieron los siguientes
resultados (cuadro 2).

Cuadro 2. Obtencion de lignina Capacidad 70% Amplitud 100%, Potencia 100W.

80 0,5 0,3761
80 1,0 0,9836
80 1,5 0,9752
60 0,5 0,6369
60 1,0 1,7241
60 1,5 0,6705
40 0,5 0,8876
40 1,0 0,9964
40 1,5 1,1779

En esta segunda ronda, puede observarse que la mayor cantidad de lignina seca fue en el
ejercicio correspondiente a 60 °C de temperatura durante 1 hora.

Se realizd un andlisis de varianza con los resultados. Puede observarse en el cuadro 3 que
el efecto de la amplitud y de la combinacion de las variables son menos significativas. Por
lo que los factores que son relevantes para deslignificacion son la temperatura, el tiempo de
tratamiento y la interaccion de las 3 variables estudiadas.
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Cuadro 3. Analisis de Varianza.

Modelo 7 1,4144 0,2020 10,31 0,008
Linear 8 0,9887 0,3295 16,82 0,001
Amplitud 1 0,1384 0,1384 7,07 0,033
Temperatura 1 0,7725 0,7725 39,42 0,000
Tiempo 1 0,3465 0,3465 17,69 0,004

Interaccion
8 0,5099 0,1699 8,67 0,009

bidireccional
Amplitud*Temp 1 0,2569 0,2569 13,11 0,008
Amplitud*tiempo 1 0,0072 0,0072 0,37 0,561
Temp*tiempo 1 0,2810 0,2810 14,34 0,007
Interaccion de 3 vias 1 0,5099 0,5099 26,02 0,001
Ampli*Temp*Tiempo 1 0,5099 0,5099 26,02 0,001

Error 7 0,1371 0,0195

De las graficas de superficie de contorno (figura 4) puede concluirse que se pueden obtener
niveles de deslignificacion satisfactorios entre los rangos de 0.75 a 0.85, 40-50 °C y 1-1.5 horas
para la amplitud de onda, la temperatura y el tiempo de radicacion respectivamente. Estos
resultados son similares a los obtenidos por Zhou y colaboradores, [12], y Du y colaboradores
[13] vy, Yin y colaboradores [14] al realizar el tratamiento de olote de maiz y sosa caustica y
bagazo de cana con NH,OH para disminuir los niveles de lignina presente en materiales
lignoceluldsicos aplicando ultrasonido.
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Figura 4. Superficies de contorno para Temperatura-Amplitud y Temperatura-Tiempo de tratamiento.

La estructura fisica del olote de maiz pretratada en diferentes condiciones fue capturada por
SEM. Como se muestra en la figura 5, la textura de la mazorca de maiz cruda parece ser rigida
y No presenta poros previo al tratamiento. En la Figura 6 se aprecia el resultado del tratamiento
con condiciones en el equipo ultrasénico de 70% de amplitud, 70% de capacidad y 100W
de potencia a condiciones de 60°C y diferentes tiempos. Se nota como la matriz del olote de
maiz se vuelve mas porosa conforme el tiempo de tratamiento aumenta los cuales coinciden
con los resultados de la deslignificacion. De manera similar en la figura 7 se puede apreciar €l
resultado del tratamiento a una amplitud del 100%, 70% de capacidad y 100 W de potencia,
para un tratamiento de 60 minutos de irradiacion y diferentes temperaturas. Se observa una
menor degradacion de la superficie del olote en comparaciéon con las de figura 6, lo cual
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puede indicar que la deslignificacion se mejora a bajas temperaturas y tiempos mayores a 60
minutos de tratamiento. Finalmente, la mazorca de maiz pretratada es mas porosa, debido a
qgue la conformacion de la fibra se expande debido al tratamiento con ultrasonido, aumento
el area superficial del material, volviéndolo mas accesible para un tratamiento de hidrdlisis
para la obtencion de azucares. Estos resultados se deben a que el tratamiento con ultrasonido
provoca esfuerzos de cortes, ondas de choque y microchorros que pueden dividir el interior
y la superficie del olote de maiz. Ademas, la cavitacion y los consiguientes radicales hidroxilo
altamente reactivos, pueden atacar los constituyentes de la pared celular lignocelulésica en las
proximidades, lo que provoca el colapso de la matriz de lignocelulosa, la interrupcion de las
cadenas de celulosa y la modificacion de la red de lignina.

Figura 6. Fotografia MEB para muestras tratadas Tratamiento a condiciones de ultrasonido a 70% de amplitud,
70% de capacidad y 100W de potencia. Temperatura de 60°C, a) 60 y b) 90 min de tratamiento.
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Figura 7. Fotografia MEB para muestras tratadas Tratamiento a condiciones de ultrasonido a 100% de
amplitud, 70% de capacidad y 100W de potencia. Tiempo de tratamiento de 60 minutos a) 60 y b) 80 °C.

Conclusiones y recomendaciones

La implementacion de ultrasonido contribuye a reducir la cantidad de sustancias quimicas
necesarias en la deslignificacion, asi mismo como para permitir la homogenizaciéon de la mezcla.
En este trabajo se logré la extraccion de lignina hasta un 7.31% a una temperatura de 60 °C
durante un lapso de 90 minutos y con una concentracion de NaOH de 0.5%. A comparacion de
resultados obtenidos en la literatura consultada, la cantidad de lignina obtenida con el equipo
de ultrasonido resulta mayor comparada con los métodos de pulpeo que no contaron con este
complemento. Esto repercute de manera positiva logrando un ahorro econémico en el proceso.

La cantidad de lignina obtenida con el US resulta mayor comparada con otros métodos de
pulpeo, cabe destacar que la concentracion de NaOH utilizada en este trabajo (0.5%) es
significativamente menor que a otros trabajos (hasta 8%) lo que demuestra que se requiere una
menor cantidad de quimicos para lograr la extraccion de lignina.

Los efectos del ultrasonido se maximizaron a temperaturas mas bajas. Ademas, segun los
resultados muestran que el tratamiento con ultrasonidos de la lignocelulosa en disolventes
acuosos generalmente es optimo a temperaturas inferiores a 60 °C.

El pretratamiento con US podria eliminar selectivamente la lignina y la hemicelulosa sin degradar
la celulosa. El analisis SEM confirmé la amplificacion del diametro de la cavidad superficial, lo
que es beneficioso para la producciéon de azucar fermentable o edulcorantes.
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