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RESUMEN

Este estudio demostrd la posibilidad de obtencion de celulosa a partir de bagazo de cafa (Saccharum spp.), con un
tratamiento quimico de hidrolisis acida (sulfurica) a las fibras de celulosa generando 48% de rendimiento. El analisis de
los difractogramas rayos-X reveld que la cristalinidad de la celulosa obtenida es de 55% *=2.0, con un tamafio promedio
de cristales de 2 nm +0.20 equivalente a 22 A 2.0, mientras que la cristalinidad de la celulosa parte del bagazo de cafia
(sin tratamiento) tuvo un valor menor (41%), con tamafio promedio del cristal de 2.2 nm (22 A), similar al de la celulosa
obtenida con tratamiento. La mayor cristalinidad de la celulosa obtenida fue atribuida a la manera eficiente de disolucion
de las regiones amorfas (lignina y hemicelulosa), confirmada con los espectros de Espectroscopia de infrarrojo (FTIR). Las
imagenes de estereoscopia permitieron observar caracteristicas de las fibras de celulosa, mostrando buena relacion de
aspecto que le permitird actuar como refuerzo en materiales compuestos, ademas de representar una fuente promisoria

en la produccion de biomateriales y papel.

Palabras clave: Biomateriales, residuos agroindustriales, FTIR, XRD.

ABSTRACT

This study showed the possibility of obtaining cellulose from sugar cane (Saccharum spp.) pulp, with a chemical treatment
of (sulfuric) acid hydrolysis on cellulose fibers, generating 48 % yield. The analysis of X-ray difractograms revealed that
the crystallinity of the cellulose obtained is 55% +2.0, with an average crystal size of 2 nm +0.20 equivalent to 22 A 2.0,
while the crystallinity of the cellulose part of the sugar cane pulp (without treatment) had a lower value (41 %), with an
average crystal size of 2.2 nm (22 A), similar to that of cellulose obtained with the treatment. The higher crystallinity of the
cellulose obtained was attributed to the efficient form of dissolution of the amorphous regions (lignin and hemicellulose),
confirmed with the spectrum of the infrared spectroscopy (FTIR). The stereoscopy images allowed observing the
characteristics of the cellulose fibers, showing a good relation of aspect that allows them acting as reinforcement to

compound materials, in addition to representing a promising source in biomaterial and paper production.
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INTRODUCCION
genera grandes volumenes de

|_a h U m a ﬂ | d a d residuos y crea uno de los mayo-

res problemas del planeta. A partir de la década de los setentas, surgieron
normativas basadas fundamentalmente en el reciclado y reutilizacion de ma-
teriales. Las actividades agropecuarias y agroindustriales generan una varie-
dad de esquilmos y subproductos que pueden emplearse (SAGARPA, 2009).
El bagazo del tallo de la cafla de azUcar (Saccharum spp.) es un residuo fi-
broso que se obtiene de la extraccion del jugo. La produccion mundial del
bagazo de cafia es de 234 millones de toneladas anualmente, de las cuales
50% es usado en los ingenios como combustible para las calderas (Liu et al.,
2008), sin embargo, su Uso genera contaminacion, pues la mayoria de los in-
genios para alcanzar el poder calorifico que requiere la combustion incluyen
en el proceso quema de combustoleo o llantas, lo que implica liberacion de
gases contaminantes como el bioxido de carbono. La cafia de azucar es una
actividad pilar en la economia de Tabasco, Mexico; anualmente se cultivan
27,041 ha de cafa de azucar, que representa 4% de la produccion nacional
de azUcar, ocupando el tercer lugar en superficie cultivada (Armida, 2010). De
los tres ingenios azucareros en Tabasco, el bagazo obtenido por ingenio es
de 53,611 t (Ingenio Azsuremex), 267,172 t (Ingenio Benito Juarez) y 202,474
t (Ingenio Santa Rosalia). Esta cantidad de bagazo podria ser aprovechada al
100%, para generar productos de uso y ademas empleo, o que reactivaria
al sector azucarero. Las fibras vegetales, obtenidas de diferentes desechos
agroindustriales, son consideradas como compuestos de origen natural. Los
elementos fibrosos de la pared de la célula vegetal incluyen componentes
como la celulosa, hemicelulosa vy lignina. La celulosa representa alrededor
de un tercio de la composicion y es biosintetizada en el proceso de la foto-
sintesis del vegetal, produciéndose gran cantidad anualmente de celulosa
en el mundo (Goodger, 1976). La celulosa es un homopolisacarido natural
que consta de unidades de D-glucosa, enlazadas por uniones de 1,4--D-
glicosidicos, formando un polimero lineal que presenta un ordenamiento
estructural, en el que sus grupos hidroxilos generan fuertes uniones intramo-
leculares adquiriendo propiedades cristalinas (Maya, 2008; Hepworth, 2000).
Las materias primas fibrosas deben reunir determinados requisitos de indo-
le técnica y economica. Entre los requisitos tecnicos, los mas importantes
radican en la composicion quimica del material, su reactividad frente a los
agentes de pulpeo y sus propiedades anatomicas y morfologicas. El baga-
70, ademas de satisfacer dichos requerimientos, se encuentra disponible en
grandes cantidades concentradas en los ingenios azucareros. Su manipula-
cion, transportacion y almacenamiento disminuyen los riesgos de inversion y
lo hacen un material atractivo, en comparacion con otras fuentes de materia
prima lignoceluldsicas, constituyendo un desecho importante de la industria
azucarera que puede ser aprovechado, ya que por cada tonelada de azucar
refinada se producen dos de bagazo.

MATERIALES Y METODOS

El material biologico seco utilizado fue proporcionado por el Ingenio Pdte.
Benito Juarez region de la Chontalpa, Cardenas, Tabasco. Inicialmente se
tratd con una solucion acuosa de 10% NaOH, con el objetivo de eliminar
ceras, pectinas y resinas. El bagazo de cafia fue introducido en la solucion
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de 10% NaOH durante 20 min y
después de alcanzar la temperatura
de ebullicion se procedid con agi-
tacion continua. Posteriormente las
muestras de bagazo se enfriaron, la-
varon con agua corriente y secaron
en estufa a 60 °C durante 12 horas.

Se realizo usando la técnica de pul-
peo (Cazaurang et al, 1990), con
parametros modificados para el ba-
gazo de cafia que consta de cuatros
pasos: (1) hidrdlisis acida suave con
H>SO4 al 0.4% por una hora y un
lavado posterior; (2) cloracion con
3.5% NaClO con agitacion continua
de la solucion, en un bafio de agua
a 30 °C hasta alcanzar pH 9.2, se-
guido por lavado con agua destilada
hasta la neutralidad; (3) extraccion
alcalina con 20% NaOH en agita-
Cion por una hora, seguido por un
proceso de lavado; (4) blanqueo
con una solucion de 0.5% NaClO,
agitando continuamente por una
hora y lavado final hasta pH neutro.
Sequidamente, el material se es-
parcio en una charola de aluminio
durante un dia, para secado a tem-
peratura ambiente y posteriormente
en una estufa durante 24 h a 60 °C.
La masa de la celulosa se determind
con una balanza analitica, para de-
terminar el rendimiento del proceso
de obtencion a partir del bagazo de
cafiay por ultimo, la celulosa se pul-
verizd por medios mecanicos.

Espectroscopia de infrarrojo (FTIR)
La caracterizacion quimica de las
muestras de celulosa se llevo a cabo
utilizando la técnica de espectros-
copia de infrarrojo con transforma-
da de Fourier (FTIR), con un Espec-
trometro de Infrarrojo "FTIR Nicolet
Magna Protegé 460" en el modo
de transmision, con una resolu-
cién de 4 cm™ y 100 barridos. Las



Figura 1. Imagenes de estereoscopia. A: Bagazo de cafa. B: Celulosa de cafia.

pastillas para manejo con el FTIR se
prepararon con 1 mg de muestra de
celulosa en 100 mg de KBr.

Difraccion de Rayos-X (XRD)

La determinacion de la cristalinidad
fue basada analizando los espec-
tros de difraccion de rayos-X, mé-
todo de polvos (PXRD), obtenidos
con un equipo ‘Siemens D 5000
Difractometer”, espectro de CuKa
(@=1.5418 A y de energia 8.047
keV). El porcentaje de cristalinidad
(Xc%) de las muestras de celulosa
fue calculada con la ecuacion (1),
por el método desarrollado por Se-
gal et al. (1959):

Xc%=100[1-(4 /)] @

donde: /1 es la intensidad del pico
minimo y /> es la intensidad maxima
del pico cristalino, respectivamente.

El tamario del cristal (t) fue calcula-
do con la ecuacion (2), propuesta
por Scherrer (Cullity, 1978):

t=0.94/B cos (2)

donde: 4 es la longitud de onda de
la radiacion utilizada (A¢,), B es el
ancho a la altura media del pico de
difraccion de la muestra, 0 es la po-
sicion del pico de difracciony 0.9 es
el factor de forma del cristal.

RESULTADOS Y DISCUSION

Se obtuvo un rendimiento de celulosa de 48% a partir del bagazo de cafa,
con el tratamiento quimico aplicado. Valores similares de rendimientos han
sido reportados en otros estudios para residuos agroindustriales, tales como,
46.6% (VazRossell, 2006), 52.2% (Ferrer et al,, 2002) y 53.7% (Dominguez et
al., 2012). La Figura 1 muestra imagenes de estereoscopia con los tamafios
de fibras de celulosa de bagazo de cafa.

Los difractogramas de bagazo de cafia y celulosa obtenida se muestran en
la Figura 2.

Los picos observados cercano a 26 = 20.3° y 22° son de celulosa (Wang et
al., 2007), asi como los picos a 260 = 12.6° y 34.6° son caracteristicos a la es-
tructura de la celulosa | (Visakh et al,, 2010; Isogai et al,, 1989). El porcentaje
de cristalinidad de las muestras de celulosa de cafa y celulosa del bagazo
de cafia, fue calculado con la ecuacion (1), analizando los difractogramas
de rayos-X (Figura 2). El pico de intensidad minima (I1) del bagazo de cafia
se observo en 20 = 10° (Figura 2a), mientras que el de celulosa obtenida a
14° (Figura 2b); los picos de intensidad maxima (12) fueron en 26 = 19° y 24°,
respectivamente (Figura 2a y b). De esta manera se obtuvo cristalinidad de la
celulosa obtenida del bagazo de cafia de 55% =2, debido al probable con-
tenido de algunos residuos de hemicelulosa que contribuyen ligeramente a
una menor cristalinidad en la celulosa de cafia. El tamafio promedio de los
cristales (ecuacion 2) de la celulosa obtenida de cafia, fue de 2 nm (x0.2) 6
22 A (%2), similar a lo reportado por Arceo et al. (2006) para celulosa extraida
de Vigna unguiculata, con un tamafio promedio de cristales de 30 A, en un
rango de entre 18 y 49 A

La cristalinidad calculada del bagazo de cafia sin tratamiento tuvo un valor de
41%, analizando el difractograma presentado en la Figura 2a. Valores similares
de 56% a 62% han sido reportados por Cain et al. (2007). El tamafio prome-
dio del cristal fue de 2.2 nm (22.0 A), conservandose el tamafio de cristales
después del tratamiento. Se considera que los cristalitos estan conectados
uno a otro por zonas amorfas desorientadas (Wang et al., 2007), y su natura-
leza cristalina no solo esta influenciada por la conformacion de las cadenas,
sino por el empaguetamiento de las cadenas adyacentes. Los cristales son
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Figura 2. Difractogramas XRD. a: Bagazo de cafia. b: Celulosa de
cafia.

cadenas de celulosa pura con arreglos de las cadenas
de glucosa que difieren a los de la celulosa (Lu y Hsieh,
2010). Los resultados obtenidos en este estudio mostra-
ron que la cristalinidad relativa de la celulosa del bagazo
de cafia (41%) incremento después del tratamiento acido
de este residuo agroindustrial, obteniendo un valor de
55%. Sin embargo, el tamafo de los cristales de celulosa
puede aumentar o disminuir por el efecto de los factores
que afectan la cristalinidad (fuente de origen de la celu-
losa, método de su extraccion y tratamientos posterio-
res a su extraccion (Los cristales de celulosa, de acuerdo
a Alexander (1969) y Cullity (1978), poseen forma mono-
clinica. Las muestras de celulosa del bagazo de cafia y
la obtenida del este residuo, que fueron objetivo de este
estudio, mostraron un patron correspondiente a celulo-
sa tipo I, comunmente encontrada en fibras vegetales
naturales (Isogai et al., 1989), especificamente celulosa
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tipo I8 estable con cristales monoclinicos. Las Figuras 3a
y 3b muestran los interferogramas de FTIR de la celulosa
en ambos materiales.

En elinterferograma de infrarrojo del bagazo de cafia (Fi-
gura 3a) se observa un pico a 3490 cm™!, atribuido a las
vibraciones de estiramiento, caracteristicos de los gru-
pos O-H presentes en la celulosa (Coates, 2000; Bran-
drup et al, 1999). La intensidad de la banda a 2900 cm™!
es atribuida a vibraciones de estiramiento de los enlaces
C-H (Lu y Hsieh, 2010; Asfanas'ev et al., 2007). El pico a
1,731 cm ™t se relaciona con los enlaces C=0 de cetonas
no conjugadas presentes en la hemicelulosa (Moran et
al, 2008; Asfanasiev et al., 2007; Pandey, 1999), mientras
que los picos en 1631 son asignados a flexion del enlace
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O-H del agua adsorbida (Dai y Fan,
2010). El pico de 1050 cm~es atri-
buido posiblemente al enlace OH de
los grupos C-OH, correspondientes
a la hemicelulosa y la lignina, y fi-
nalmente el pico en 900 cm ™ fue
asignado al enlace C-H, que corres-
ponde a los hidrogenos aromaticos
de la lignina. En el espectro de FTIR
correspondiente a la celulosa ob-
tenida del bagazo de cafia (Figura
3b) se puede observar el pico 1631
cm™! asignado al agua adsorbida
(H2Q). Asi mismo, el pico en 1731
cm™, correspondiente a hemicelu-
losa disminuye drasticamente en la
curva de celulosa, demostrando asi
gue se ha eliminado la mayor parte
de la hemicelulosa. Un pico débil
en 800 cm™* corresponde tentati-
vamente al estiramiento de los enla-
ces C-O-S (Chaidedgumijorn, 2002;
Petropavvlovskii y Vasil'eva, 1967),
tipico de la obtencion de la celulosa
por hidrolisis con H>SOy4.

CONCLUSIONES

. ste estudio demostro la po-
= sibilidad de obtener celulosa
L a partir de desechos agroin-
dustriales de bagazo de cafa de
azucar, aplicando un tratamiento
quimico de hidrolisis acida (sulfuri-
ca) a las fibras de celulosa. El ren-
dimiento de celulosa fue de 48%.
El analisis de los difractogramas ra-
yos-X reveld que la cristalinidad de
la celulosa obtenida de 55% (*2),
con un tamano promedio de los
cristales de 2.0 nm (x0.2) o 22 A
(£2). La cristalinidad de la celulosa
parte del bagazo de cafia (sin tra-
tamiento), tuvo un valor menor de
41%, con un tamafo promedio del
cristal de 2.2 nm (22.0 A), similar al

de la celulosa obtenida con tratamiento. Las imagenes de estereoscopia
permitieron observar las caracteristicas de las fibras de celulosa obtenida
evidenciando su potencial en la produccion de biomateriales y papel.
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