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RESUMEN

Los objetivos del trabajo fueron establecer un proceso artesanal para la extraccion de celulosa de la paja de cafia de
azucar (Saccharum spp.) cosechada en verde, de forma mecdanica, y caracterizar su calidad. Se utilizd el método a la
sosay el artesanal, y en este ultimo se utilizaron reactivos de uso industrial. La extraccion de fibra de celulosa fue similar
en ambos métodos. En el conocido como a la sosa se extrajo la mayor cantidad de pulpa de celulosa (10.02 g) y tuvo
un rendimiento de celulosa superior a 6.96 % en comparacion con el artesanal. La celulosa extraida de la paja de cafia
por ambos métodos fue pura, segun analisis del FTIR. La cristalinidad de la celulosa de paja fue de 74.78 % a la sosa y
64.24 % con el artesanal, segun la técnica de XRD. El tamarfio promedio de cristales de la celulosa de paja fue similar en
ambos métodos de extraccion y es del tipo alfa-celulosa, que puede ser usada para diversos materiales en las industrias

farmaceéutica y alimenticia.

Palabras clave: fibras no maderables, alfa-celulosa, subproducto, blanqueo.

ABSTRACT

The objectives of the study were to establish an artisanal process for the extraction of cellulose from sugar cane straw
(Saccharum spp.) harvested green, mechanically, and to characterize its quality. The caustic soda method and the artisanal
method were used, and industrial reagents were used in the latter. The extraction of cellulose fiber was similar in both
cases. The highest amount of cellulose pulp (10.02 g) was extracted with the caustic soda method and it had a cellulose
yield higher than 6.96 % compared to the artisanal method. The cellulose extracted from the cane straw was 74.78 % with
the caustic soda method and 64.24 % with the artisanal method, based on the XRD technique. The average size of crystals
from the straw cellulose was similar with both extraction methods, and it is of the alpha-cellulose type, which can be used

for various materials in the pharmaceutical and dietary industries.

Keywords: non-timber fibers, alpha-cellulose, byproduct, blanching.
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ner pasta de celulosa para papel se
basan en la separacion de las fibras.
Existen dos procesos principales: el
metodo alcalino y el metodo del
sulfito (Chavez y Domine, 2013); el
proceso sulfito para la fabricacion
de pasta de celulosa con el tiempo
ha sido sustituido por metodo kraft,
que usa hidroxido de sodio (NaOH)
y sulfuro de sodio (NapS) en diges-
tores a presion. En este proceso el
hidroxido de sodio degrada la ligni-
na y el sulfuro de sodio acelera las
reacciones de coccion, y decrece
la degradacion de la celulosa cau-
sada por el hidroxido de sodio. En
el método alcalino o sosa no se
utilizan los digestores, pero utilizan
reactivos de alta pureza que resul-
tan caros. Dado que la cosecha de
cafia de azucar genera 14, 020,740
t afio™! de paja y representa una
fuente potencial de celulosa para
la industria, es necesario buscar
metodos que permitan reducir los
costos de su extraccion. Los obje-
tivos del trabajo fueron establecer
un proceso artesanal para la ex-
traccion de celulosa de la paja de
cafa de azucar cosechada en ver-
de y mecanicamente, y caracteri-
zar su calidad.

MATERIALES Y METODOS

Obtencidén de la paja de cafa. La
paja utilizada en este experimento
provino de una plantacion de cafa
de azucar (Saccharum spp.) cultiva-
da con la variedad MEX 79-431, que
pertenece al area de abastecimiento
del Ingenio Presidente Benito Jua-
rez en Tabasco, México. La paja se
llevo al Colegio de Postgraduados
Campus Tabasco, donde se molid y
pico en una picadora de forraje con
malla de 4 mm. Posteriormente esta
muestra se seco en una estufa de
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aire forzado a 65 °C por 24 h. El disefio experimental utilizado fue completa-
mente al azar, donde los tratamientos fueron dos métodos de extraccion de
celulosa y el proceso se realizd con 10 repeticiones.

Variables de estudio

Método a la sosa (Cazaurang et al., 1990)

Extraccién de la fibra de celulosa. 40 g de paja fueron tratados con hi-
droxido de sodio (NaOH, Meyer) al 10 % para eliminar ceras, pectinas y
resinas. La coccion se realizd en un vaso precipitado de 1000 mL y se co-
loco en una plancha caliente. Una vez que se observo la primera burbuja
se dejo calentar por 10 min a 90 °C, y posteriormente se dejo en reposo
por 20 minutos para enfriar y lavar con agua corriente; después se enjuago
con agua purificada (pH 7) para posteriormente desfibrar manualmente. En
seguida se seco en una estufa de aire forzado a 65 °C y se dejo reposar 12
h. Todo el proceso se realizo por duplicado para contar con suficiente fibra
de celulosa para la etapa posterior.

Blanqueo. 20 g de fibra de celulosa se sometieron a una hidrolisis acida
con HySO4 JT Barker al 0.4 %. Una vez que hirvio la solucion se procedio
a contar 1 h; terminado el t|empo de reaccion se dejo reposar 10 minutos
para enfriar y se lavo con agua purificada hasta llegar a un pH de 7. Luego
se llevo a cabo una cloracion con NaClO; al 3.5 %. En seguida se realizd en
bafio Maria en una plancha a 95 °C. Posteriormente se realizaron lavados
con agua purificada hasta llegar a un pH neutro, una extraccion alcalina
con NaOH al 20 % con agitacion constante en un agitador magnético por
1 h, sequido de lavados con agua purificada, hasta llegar a un pH de 7 y un
blanqueo con NaClO; al 0.5 % homogeneizando la muestra con un agita-
dor magnético en un lapso de una hora. Se realizaron lavados hasta un pH
neutro e inmediatamente se desmenuzo y colocod en charolas de fondo
plano. La mezcla se dejo reposar por 24 h al ambiente y luego se realizo un
secado en estufa de aire forzado a 65 °C por 24 h. Por ultimo, se registro el
peso seco de la muestra obtenida (g).

Método artesanal. Los pasos uno y dos del método a la sosa se repitieron
utilizando reactivos grado industrial y agua corriente, a lo que se llamo pro-
ceso artesanal, ya que estos reactivos pueden ser adquiridos localmente y
son de bajo costo.

Contenido de celulosa. Se refiere a la cantidad de pulpa de celulosa extrai-
da de las muestras de paja.

Rendimiento de fibra de celulosa. Se refiere al porcentaje de fibra recupe-
rada después de la extraccion con hidroxido de sodio y para su calculo se
utilizd la siguiente ecuacion Ec. (1):

Rendimiento de fibra de celulosa % = (X/P)100

Donde X es la cantidad de fibra de celulosa (g), y P=80 g de paja seca, ya
que se duplico este procedimiento.
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Rendimiento de pulpa de celulosa. Se refiere al porcen-
taje de pulpa de celulosa recuperada después del blan-
queo; para su calculo se utilizd la siguiente ecuacion
Ec. (2):

Rendimiento celulosa (%) =(C/Z)100

Donde C es la cantidad de pulpa de celulosa extraida
(g), y Z=20 g de fibra de celulosa.

Caracterizacion de la pulpa de celulosa. Se evaluo a tra-
vés de tres parametros:

Pureza. La caracterizacion quimica de las muestras de
paja y celulosa se realizo en la Universidad Juarez Au-
tonoma de Tabasco-Unidad Cunduacan, utilizando la
técnica de espectroscopia de infrarrojo con transfor-
mada de Fourier (Coates, 2000). Se empled un Espec-
trometro de infrarrojo FTIR Nicolet Magna Protege 460
en el modo de transmision, con una resolucion de 4
cm™t y 100 barrido.

Cristalinidad. La determinacion de la cristalinidad se
realizd en el laboratorio central del CINVESTAV, IPN
Unidad-Mérida, usando la técnica de difraccion de
rayos-X método de absorbancia, utilizando un equipo
Bruker 08 Advance espectro de CuKa (a@=1.54 A). El
porcentaje de cristalinidad de las muestras de paja y de
la celulosa obtenida se calculd por el modelo desarro-
llado por Segal et al. (1959). Ec. (3):

Xc%=100[1-(1/12)]
Donde Xc% es el porcentaje de cristalinidad, /1 es la in-

tensidad del pico minimo e /2 es la intensidad maxima
del pico cristalino, respectivamente. El tamario del cris-

tal se calculd usando la ecuacion de Scherrer (Cullity,
1978). Ec. (4):

t=0.94/pcosb

Donde t es el tamafio de cristal, A es la longitud de
onda de la radiacion utilizada (ACu), B es el ancho a la
altura media del pico de difraccion de la muestra, 6 es
la posicion del pico de difraccion y 0.9 es el factor de
forma del cristal.

Para las variables fibra de celulosa, rendimiento fibra de
celulosa, pulpa de celulosa y rendimiento de pulpa de
celulosa se realizod el analisis de varianza con el dise-
Ao completamente al azar y la prueba de comparacion
multiple de medias de Tukey ( con a=0.05), usando el
paquete SAS version 9.3.

RESULTADOS Y DISCUSION

Fibra de celulosa. La extraccion de la paja por los dos
metodos no presento diferencia significativa (Cuadro 1).
La media de fibra de celulosa fue 31.6 gy 3.9 % de coe-
ficiente de variacion (CV) de que indica buena precision
en la determinacion de este parametro; por lo tanto, la
calidad del NaOH no afecto la cantidad de fibra de ce-
lulosa ni el rendimiento. La media de recuperacion de
la fibra de celulosa con ambos métodos fue de 39.5 %.
Lo anterior indica que por cada tonelada de paja se ob-
tienen 395 kg de fibra de celulosa, la cual podria usarse
para elaborar diversos tipos de papel.

Pulpa de celulosa. Se observo diferencia significativa
entre los dos métodos para extraer celulosa (Cuadro 1).
Con el método a la sosa se obtuvo la mayor cantidad
de pulpa de celulosa, 1.39 g mas en comparacion con
el meétodo artesanal. Una posible explicacion a este he-

Método. gle S Rendimiento ﬁ;bra de Pulon e exlvliess () Rendimiento deo
extraccion celulosa (%) pulpa de celulosa (%)
A la sosa 3179 a* 39.74 a 10.02 a 50.12 a
Artesanal 3146 a 3933 a 8.63Db 4316 b
Media (g): 316 39.5 9.3 46.6
CV (%) 39 3.9 42 42
Prob. F 0.53 NS 0.53 NS 0.0001** 0.0001**
DMS 112 14 0.35 179

¥ Medias con letras distintas dentro dela columna son estadisticamente diferentes (Tukey; P<0.05). NS=No significativo.
** Altamente significativo.
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cho fue el menor ataque del acido sulfurico e hidroxi-
do de sodio grado reactivo del método a la sosa, cuya
pulpa de celulosa se caracterizd por su color blanco y
consistencia suave (Figura 1). Con el método artesanal
el proceso de blanqueo obtuvo una pulpa de celulosa
de color amarillo y de consistencia dura al tacto. El meé-
todo a la sosa supero en rendimiento al método artesa-
nalen 6.96 % (Cuadro 1).

La caracterizacion de la pulpa de celulosa se realizo a
través de tres parametros: la pureza, cristalinidad y ta-
mafo de cristal.

Pureza. En el andlisis de los interferogramas IR (Figura
2 y 3) se registraron diferencias entre el espectro de
infrarrojo de las muestras de paja y
la pulpa de celulosa de la variedad
Mex 79-431. En la Figura 2 la celu-
losa muestra un pico de 3450 cm™,
el cual se debio a las vibraciones de

estiramiento caracteristicas de los "'-';,f' e

enlaces O-H presentes en la celulo- b o

sa, hemicelulosa y lignina, tal como S P

lo sefialan Moran et al. (2008). La [ -

intensidad de la banda 2890 cm™* ¥ = 1

es atribuida a los enlaces C-H, per- Bls-g
tenecientes a alquilicos y alifaticos .
presentes en celulosa, hemicelulosa D
y lignina (Moran et al., 2008). El pico
de 1730 cm™ se relaciona con los
enlaces C=0O de cetona (pectinas
y gomas) presentes en la hemice-
lulosa, corroborando lo observado
por Popescu et al. (2010), mientras
el pico de 1610 cm~tes asignado al
enlace C=C de las vibraciones de
estiramiento de los anillos aromati-
cos de la lignina (Moran et al,, 2008;
Coates, 2000). El pico 1420 cm™
corresponde a vibraciones de enlace
C-H del CH». La banda 1090 cm~tes
atribuida a las vibraciones de flexion
de los enlaces C-H de los anillos aro-
maticos (Coates, 2000) y, por ultimo,
la banda a 899 cm ™ correspondié al
enlace C-H de los grupos aromaticos de la lignina (Mo-
ran et al, 2008). Lo anterior reafirma la idea de que la
paja de cafia contiene celulosa, hemicelulosa y lignina
(Szczerbowski et al, 2014). La Figura 3 muestra el es-
pectro de infrarrojo de la muestra de pulpa de celulosa
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Figura 1. Detalles de la celulosa ex-
traida de la paja de Saccharum spp. A:
Celulosa con método a la sosa. B: Ce-
lulosa con método artesanal.

extraida por el meétodo a la sosa. Se observa una banda
a 3480 cm™, la cual es debida a las vibraciones de es-
tiramiento caracteristicas de los enlaces O-H presentes
en la celulosa (Moran et al, 2008; Coates, 2000). La
intensidad del pico 2890 cm™! es atribuida a los enla-
ces H-C-H presentes en la celulosa (Moran et al., 2008).
No se observo la banda a 1730 cm™* correspondiente
a grupos C=0 presentes en hemicelulosas y lignina, ya
que fueron eliminadas con el tratamiento, obteniendo
celulosa mas pura.

El pico 1670 cm™ se relaciona con los enlaces O-H
del agua adsorbida a la fibra en la celulosa (Moran et
al., 2008), mientras el pico 1380 cm~tes asignado al
enlace C-H de vibraciones de flexion presentes en la
celulosa. El pico observado de 1060
cm™! es atribuido a las vibraciones
de flexion de los enlaces C-O-C pre-
sentes en la celulosa (Coates, 2000)
y, finalmente, el pico 895 cm™! co-

rresponde a las vibraciones de de-

@

‘ ._'! formacion de C-H, presentes en
NI ’:" celulosa, y corrobora lo reportado
:" 1I 5 por Popescu et al. (2010). Este ana-

. = lisis permite concluir que la celulosa

extraida de la paja de cafla es pura
y de similar pureza a la extraida del
bagazo de cafla (Lopez-Martinez et
al., 2016).

[ &

)‘z

= m:

Cristalinidad. Los difractogramas de
la muestra de paja y celulosa extraida
con el método a la sosa y artesanal
se muestran en la Figura 4. Los pi-
COS cercanos a 20=22.3° es de celu-
losa, asi como los picos a 26=12.6°,
20.6° y 35.3° de la celulosa extraida
con el método artesanal, son picos
caracteristicos correspondientes a
la estructura de la celulosa (Visakh y
Thomas, 2010; Isogai et al., 1989).

La cristalinidad de la celulosa de la
paja de cafla (PA) fue de 56.07 %, si-
milar a 56.4 % de cristalinidad de la
paja de trigo reportada por Tomas (2009) y mayor a
41 % del bagazo de cafia reportado por Lopez-Mar-
tinez et al. (2016). El tamafio promedio de los crista-
les de celulosa fue de 2.7 nm (27 A), como se obser-
va en el Cuadro 2. La cristalinidad de la celulosa fue
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Figura 2. Interferograma de la muestra de paja, donde los picos mues-
tran los componentes de celulosa, hemicelulosa y lignina.

7478 % extraida con el método a la sosa y 64.24 %
por el artesanal (Cuadro 3). Lo anterior indica que los
métodos de extraccion son apropiados para eliminar
la hemicelulosa y la lignina. La cristalinidad de la ce-
lulosa de paja es mayor al observado en la celulosa
hidrolizada proveniente del Ramio (Boehmeria nivea),
la cual posee una fraccion cristalina de entre 60 % a
70 % (Gauthier et al, 1998) y 55 % de cristalinidad para
la celulosa extraida del bagazo (Lopez-Martinez et al.,
2016). La naturaleza cristalina de los cristales no solo
esta influenciada por la conformacion de las cadenas,
sino también por el empaguetamiento de las cadenas
adyacentes. Los cristales son cadenas de celulosa pura
con arreglos de las cadenas de glucosa que difieren
a los de la celulosa (Lu y Hsieh, 2010). Las muestras
de celulosa presentaron un patron correspondiente a
celulosa tipo |, comunmente encontrada en las fibras
vegetales naturales (Isogai et al,, 1989), especificamen-
te celulosa tipo I8 estable con cristales monoclinicos.
Este tipo de celulosa puede ser usada para diversos
materiales en las industrias farmaceéutica y alimenticia.
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Figura 3. Interferograma de la muestra de pulpa de celulosa, donde los
picos indican el contenido de celulosa.

Intrensidad (u. a.)

Figura 4. Difractogramas de las muestras de paja de cafia (PA), pulpa
de celulosa extraida con el método a la sosa (MS), pulpa de celulosa
extraida con el método artesanal (MA).

Tamano de cristal. El tamafio promedio de cristales de
la celulosa fue similar con ambos métodos de extrac-
cion (Cuadro 3), con una media de 2.2 nm (22 A). Esto

Pulpa de celulosa | Pulpa de celulosa

Caracteristicas Valores SHECISISIESS metodo a la sosa | metodo artesanal
FWHM (°)* 3.086 FWHM (9)¥ 3726 3.82
2-Theta (°) 2196 2-Theta(®) 206 20.66
Area cristalina(®) 357 Area cristalina(°) 629 637

Area total (°) 636.7 Area total(°) 841.1 9915
Porcentaje de cristalinidad 56.07 % Porcentaje de cristalinidad 7478 % 64.24
Tamafio de cristales 27A027nm Tamafio de cristales 22Ao022nm 22Aho022nm

¥ Ancho a la altura media del pico de difraccion de la muestra de
paja.
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¥ Ancho a la altura media del pico de difraccion de las muestras
de celulosa.



indica que se reduce el tamafo del cristal de celulosa
al extraerla, lo cual coincide con lo observado por Her-
nandez (2014) al reportar que los cristales de celulo-
sa pueden aumentar o disminuir por el efecto de los
factores que afectan la cristalinidad (fuente, método de
extraccion y tratamientos posteriores a su extraccion).

CONCLUSIONES
C ambos métodos (a la sosa y artesanal) se
O n extrajo igual cantidad de fibra de celulo-
sa de la paja de cafla, con un rendimiento de 39.5%. El
blanqueo con el método artesanal extrajo menor canti-
dad de celulosa en comparacion del metodo a la sosa.
A pesar del rendimiento menos eficiente, el método
artesanal debe conservarse, ya que resulta mas eco-
nomico por los reactivos de uso industrial. La celulosa
se caracteriza por su pureza, cristalinidad y tamario de
granulo, lo que refleja su potencial para elaborar bio-
materiales.
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