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RESUMEN

Este trabajo tuvo como objetivo obtener y caracterizar nanocristales de celulosa a partir de
cascara de tuna mediante hidrolisis acida. Tras acondicionar la céscara, se aplico hidrolisis con
acido oxalico (H2C204)y acido fluorhidrico (HF) a 50 y 70%, durante 20 minutos a 60°C y 700
rpm, seguida de sonicacion por 15 minutos a 30°C y 40 kHz. Se empled un disefio bifactorial de 4
tratamientos con 3 réplicas, analizado con Statgraphics Centurion XVI.

El tratamiento 2 (H2C204 al 70%) obtuvo el mayor rendimiento con 72.46%, seguido del
tratamiento 4 (HF al 70%) con 68.50%. En el andlisis CIELab no hubo diferencias en luminosidad
y tonalidad tras los tratamientos; en croma, el tratamiento 2 mostr6é mejor saturacion (18.41) y el
tratamiento 3 (HF al 50%) mayor intensidad cromatica (27.47), lo que indica que el H2CxO4
favorece la saturacion y el HF la intensidad cromatica.

Mediante SEM, el tratamiento 2 presentd estructura solida y aglomerada con varillas
irregulares y porosidad, mientras el tratamiento 4 mostrd una estructura mas individual y menos
aglomerada. El FTIR confirmé grupos hidroxilo, metileno y éter, caracteristicos de los
nanocristales, con estiramientos mas definidos en los tratamientos con H2C204 (1 y 2) y mds bajos
con HF (3 y 4), conservando dichos grupos funcionales.

Se concluye que el rendimiento depende del tipo y concentracion de acido, la hidrolisis
modificé el croma y los andlisis SEM y FTIR confirmaron la morfologia cristalina y la

conservacion de los grupos funcionales propios de la celulosa de cascara de tuna.

Palabras claves: Nanocristales, Celulosa, Cascara de tuna, Hidrolisis acida.
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ABSTRACT

This work aimed to obtain and characterize cellulose nanocrystals from tuna peel by acid
hydrolysis. After conditioning the shell, hydrolysis was applied with oxalic acid (H2C204) and
hydrofluoric acid (HF) at 50 and 70%, for 20 minutes at 60°C and 700 rpm, followed by sonication
for 15 minutes at 30°C and 40 kHz. A bifactorial design of 4 treatments with 3 replicas was used,
analyzed with Statgraphics Centurion XVI.

Treatment 2 (H2C204 at 70%) achieved the highest yield with 72.46%, followed by
treatment 4 (HF at 70%) with 68.50%. In the CIELab analysis there were no differences in
luminosity and tonality after the treatments; in chroma, treatment 2 showed better saturation
(18.41) and treatment 3 (HF at 50%) greater chromatic intensity (27.47), which indicates that
H2C204 favors saturation and HF chromatic intensity.

Using SEM, treatment 2 presented a solid and agglomerated structure with irregular rods
and porosity, while treatment 4 showed a more individual and less agglomerated structure. The
FTIR confirmed hydroxyl, methylene and ether groups, characteristic of nanocrystals, with more
defined stretches in treatments with H2C204 (1 and 2) and lower with HF (3 and 4), preserving
these functional groups.

It is concluded that the yield depends on the type and concentration of acid, the hydrolysis
modified the chroma and the SEM and FTIR analyzes confirmed the crystalline morphology and

the conservation of the functional groups of tuna shell cellulose.

Keywords: Nanocrystals, Cellulose, Tuna peel, Acid hydrolysis.
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INTRODUCCION

La obtencion de los nanocristales de celulosa y su uso adecuado de los componentes a
graduacion nanométrica es valiosa para multiples aplicaciones en ciencia e industria, estos
materiales destacan por su biodegradabilidad, alta resistencia mecénica, baja densidad y
propiedades Opticas unicas, se puede decir que, entre el nivel clasico macromolecular que esta
aplicado en la Quimica tradicional y la Fisica; el nivel atdmico donde se ubica las reglas singulares
de la Mecanica Cuantica (Jurvetson, 2004). La conducta particular de los componentes a
graduacion nanométrica que presenta posibilidades atractivas para el proceso de elaboracion a un
costo mas reducido de moléculas singulares, la produccion de grandes cantidades de microfibras
y de luz, del mismo modo la produccion de detectores ultrasensibles (Ratner & Ratner, 2007). La
nanotecnologia se ubica hoy en dia en un periodo de comienzo especulativo; se encuentran muy
pocos hallazgos nanotecnoldgicos que se han transformado en productos comerciales realmente.
En cambio, las expectativas al campo de accion son ilimitadas y van desde la ilusion de obtener
grandes cantidades de componentes y energia gratuita que se transformara segiin K. Eric (1986) y
Neal S. (1995) en “principales motores de crecimiento dela economia” en un futuro indirecto hasta
una gran amenaza de catastrofes medioambientales.

El trabajo de investigacion se tiene como objetivo la obtencion de los nanocristales de
celulosa a partir de la cascara detuna con la utilizacion del método del tratamiento acido y después
por asistencia de sonicacion.

La nanotecnologia es la aplicacion de la ciencia por la cual se posibilita la creacion de
pequenos materiales, dispositivos o estructuras a un tamafio de nanométrico, que poseen
propiedades muy interesantes. Resulta valioso recalcar que las caracteristicas delos materiales que
se conocen han de variar a nivel de nanométrico, supuesto que acceden en el juego de factores
segun como los efectos cudnticos o la superficie especifica. Beneficio del estudio de la
investigacion de la nanociencia y la naturaleza, actualmente resulta muy posible el conocimiento
sobre las caracteristicas de los materiales a nivel de nanométrico, por tal razon, la aplicacion de la
nanotecnologia esta en una gran diversidad de campos (Ashby, 2009).

El tratamiento acido se sabe que se aplica sobre la biomasa lignoceluldsica que llega como
resultado deuna mejora donde se obtienen los azicares fermentables. Delos cuales estan los 4cidos
como el acido fosforico (H3PO4), el acido oxalico (H2C204), acido sulftrico (H2SO4)y el acido

clorhidrico (HCIl) que se utilizan para el tratamiento con los materiales de lignocelulosa. La
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temperatura es variable y la condicion de concentracion (Morales de la Rosa et al., 2012, 2014).
Del cual el proceso que se utiliza, para la obtencion de una fraccion liquida, que contiene gran
cantidad de azucares fermentables, asi como en la fraccion sélida que esta conformada por lignina
y celulosa. El tratamiento con acido ha de ser eficiente para la disipacion de la hemicelulosa. En
cambio, el método no llega a tener buen resultado para la eliminacion de la lignina. En cambio,
llegan a ser muy efectivo en la hidrdlisis de la celulosa, para estos acidos toxicos concentrados,
peligrosos y corrosivos, se necesitan de procesos que tenga la resistencia a la corrosion, lo que
provocaria una exageracion de elevados costos (Kumar, 2009).

Este trabajo de investigacion se limita al uso en su metodologia sobre el cual se consideran
que va a tener relacion al dcido que se va a utilizar en el proceso de la hidrélisis 4cida con el uso
del &cido oxalico y el acido fluorhidrico lo cual se va a usar en diferentes concentraciones lo cuales

serian las concentraciones de 50% y 70% respectivamente.
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I. PLANTEAMIENTODEL PROBLEMA
1.1. Descripcion de la Realidad Problematica

En el Peru existen diversos productos que sirven como materia prima para la Agroindustria,
en la actualidad se busca el desarrollo de una agroindustria sostenible, pero la mayoria de estos
productos atn no son procesados industrialmente, es el caso de la céscara de tuna que es el fruto
del cladodio de nopal; en la region del Cusco y nivel nacional no se le da un valor agregado a la
cascara de tuna el cual es un residuo orgéanico. Las principales zonas de produccion de tuna son
los departamentos de Ayacucho, Lima y Cusco (Lopez y Diaz, 2018). La cascara de tuna tiene un
alto contenido de celulosa, en un 27% de celulosa en peso seco (Habibi et al., 2004) y 31.60% de
celulosa en peso humedo (Orrabalis, 2020).

Los residuos agroindustriales como la cascara de tuna, es muy poco aprovechado y que
generalmente es desechado que viene a ser foco de contaminacion en el medio ambiente.

La importancia de determinar las propiedades de los nanocristales de celulosa es para
determinar el uso que se le va a dar, segiin sus propiedades pueden ser utilizados en la cosmética,
la farmacéutica, la electronica, la papeleria, el recubrimiento de alimentos, los envases
biodegradables, peliculas biodegradables y otros.

1.2. Formulacion del Problema
1.2.1 Problema General

(Como influye la hidrélisis acida asistida mediante sonicacion sobre la obtencion de los
nanocristales de celulosa y la caracterizacion a partir de cascara de tuna (Opuntia ficus-indica)?
1.2.2 Problemas Especificos

1. (Cuél es el efecto de la hidrolisis acida en el rendimiento de los nanocristales de
celulosa de cascara de tuna?

2. (Coémo influye la hidrolisis acida sobre el color de los nanocristales de celulosa de
cascara de tuna?

3. (Cudl es la caracterizacion de la estructura morfologica mediante microscopia
electronica de barrido (SEM)?

4. (Coémo influye la hidrolisis acida sobre los grupos funcionales de los nanocristales
de celulosa de cascara de tuna mediante espectroscopia infrarroja por transformada

de Fourier (FTIR)?
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1.3.  Objetivos
1.3.1 Objetivo General
Obtener y caracterizar nanocristales de celulosa a partir de cascara de tuna (Opuntia ficus-
indica) mediante hidrdlisis acida.
1.3.2 Objetivos Especificos
1. Evaluar la influencia de la hidrolisis acida en el rendimiento de los nanocristales de
celulosa.
2. Analizar el efecto de la hidrdlisis 4cida en el color de los nanocristales de celulosa
a partir de cascara de tuna.
3. Caracterizar la estructura morfologica de los nanocristales de celulosa mediante
microscopia electronica de barrido (SEM).
4. Evaluar e identificar los grupos funcionales de los nanocristales de celulosa de la
cascara de tuna mediante espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR).
1.4.  Justificacion de Estudio

Con esta investigacion se desea brindar un valor agregado a la cascara de tunay aplicar la
nanotecnologia utilizando el método de la hidrdlisis dcida para la obtencion de nanocristales de
celulosa de la cascara detuna, que en la region del Cusco y a nivel del Perti es desechada, por lo
que se quiere utilizar como materia prima la céscara de tuna, transformandolo mediante los
distintos procesos para la obtencion de los nanocristales de celulosa, y analizar las caracteristicas
que presenta.

En el Perti no se le daun valor agregado a la cascara de tuna, en muchas regiones del pais
existe un gran crecimiento de nopal silvestre que tiene como fruto la tuna, al cual no se le dala
debida importancia, pero al darle un valor agregado esta podria adquirir un valor y ser una fuente
de ingreso para las personas que se dediquen a la comercializacion de la tuna.

La presente investigacion busca aportar un valor cientifico y tecnoldgico al estudio de la
cascara de tuna (Opuntia ficus-indica), un residuo agroindustrial abundante. Mediante la
aplicacion de la hidrolisis acida asistida por sonicacion, se pretende obtener nanocristales de
celulosa, contribuyendo al conocimiento sobre la transformacion de biomasa residual en materiales
de alto valor agregado. Este enfoque no solo permitird comprender la influencia de diferentes

condiciones de reaccion en las propiedades fisicas y estructurales de los nanocristales, sino también
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demostrar su potencial como refuerzo en peliculas biodegradables y recubrimientos alimentarios.
De esta manera, el estudio se inserta en el campo de la nanotecnologia aplicada a la sostenibilidad,
ofreciendo una alternativa cientifica para el reemplazo de envases plasticos y generando un

impacto tecnoldgico con aplicaciones en la industria alimentaria, farmacéutica y de materiales.
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II. MARCOTEORICO CONCEPTUAL
2.1. Antecedentes de la investigacion

Peralta, S., & Elizabeth, S. (2021) desarrollaron la investigacion titulada “Obtencion de
nanocelulosa a partir de la hoja de mazorca de maiz (Zea mays L.) mediante hidrdlisis acida”
en la Escuela Superior Politécnica de Chimborazo (Ecuador), con el objetivo de obtener
nanocelulosa a partir de residuos agricolas. La metodologia comprendid tratamientos quimicos y
fisicos (blanqueo y alcalinizacion) para la obtencion de celulosa, evaluando seis experimentos con
variaciones de temperatura y concentracion de NaOH. El mejor rendimiento (38,94%) y pureza
(91,51% de a-celulosa) se obtuvo en el experimento ES. La nanocelulosa fue sintetizada mediante
hidrolisis acida con H2SO4al 65% y tratamiento de ultrasonido durante 1 hora. El andlisis FTIR
confirmo la presencia de grupos funcionales caracteristicos de la celulosa, mientras que las
micrografias SEM revelaron estructuras fibrilares con diametros de 10 a 50 nm. Como conclusion,
el tratamiento combinado de hidrolisis acida (65%) y ultrasonido fue el mas eficaz para obtener
nanocelulosa con alta transmitancia (90,78%) y morfologia homogénea.

Galarza Esparza y Mena Diaz (2021) desarrollaron la investigacion titulada “Obtencion
de nanocelulosa mediante la hidrdlisis acida de la cascara de Solanum tuberosum” en la
Escuela Superior Politécnica de Chimborazo (Ecuador), con el objetivo de valorizar residuos
agroindustriales a través de la obtencion de nanocelulosa. La metodologia comprendié la
recoleccion, caracterizacion y analisis composicional de la cascara de papa, determinando un
contenidodecelulosa del 22,2% y humedad del 86,1%. Posteriormente, se aplico la hidrolisis acida
con 4cido sulfirico en concentraciones de4 a 6 M, a temperaturas de 50—70 °C durante 50 minutos.
El analisis FTIR evidencié bandas caracteristicas de los grupos O—-H (3335 cm™), C-H (2917
cm), C—-CHs (1367 cm™) y C-O (1160 cm™), confirmando la presencia de enlaces celuldsicos.
Las micrografias SEM mostraron estructuras fibrilares con didmetros entre 30 y 11450 nm,
representativas de nanocelulosa. Se concluyd que las condiciones Optimas para obtener
nanocelulosa correspondieron al tratamiento con acido sulfurico 6 M a 50 °C, recomendandose
ajustar el tiempo de reaccion y la concentracion del acido para optimizar el rendimiento.

Santos Lema y Silva Arroyo (2019) desarrollaron la investigacion “Obtencion de
nanocelulosa a partir de cascarilla de arroz mediante hidrolisis acida” en la Universidad de
Guayaquil, con el objetivo de valorizar la cascarilla de arroz mediante la obtencion de

nanocelulosa. La metodologia incluyé la extraccion de celulosa mediante hidrolisis béasica con
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NaOH al 5%, 15% y 20%, seguida de un proceso de blanqueamiento con hipoclorito de sodio al
1% y eliminacion de hemicelulosas con HCI al 0,65%. Posteriormente, la celulosa fue sometida a
hidrolisis acida con H2SOs al 64%, a 45 °C durante 45 minutos. El analisis FTIR confirmo los
grupos funcionales caracteristicos de la celulosa tras el proceso de purificacion. Las micrografias
SEM mostraron nanocristales con morfologias alargadas y tamafios entre 5 x 10 nm y 100 x 500
nm, evidenciando la obtencion de estructuras nanométricas homogéneas. En términos de ciertos
atributos opticos y colorimétricos, las muestras presentaron un color claro derivado del eficiente
blanqueamiento. Se concluydé que las mejores condiciones para obtener nanocelulosa
correspondieron al uso de NaOH al 5% y écido sulfurico al 60—64%, logrando cristales con
longitudes de hasta 100 nm y diametros entre 5 y 10 nm; adicionalmente, el estudio evidencid
viabilidad econdmica con una tasa de retorno del 13%.

Teixeira et al. (2010) desarrollaron la investigacion “Nanofibras de algodén obtenidas
bajo diferentes condiciones de hidrdlisis acida” en el Laboratorio Nacional de Nanotecnologia
para la Agroindustria de Sao Carlos, con el objetivo de evaluar las propiedades termoestables de
nanofibras de celulosa para su aplicacion en polimeros sometidos a altas temperaturas. La
metodologia consistié en la extraccidon de nanofibras a partir de algodon comercial mediante
hidrolisis con 4cido sulfurico, acido clorhidrico y una mezcla de ambos. Las nanofibras obtenidas
fueron caracterizadas mediante microscopia de transmision para evaluar la morfologia, andlisis
elemental y difraccion de rayos X para determinar la cristalinidad, ademés de pruebas de
estabilidad térmica en atmdsfera deaire. Los resultados mostraron que la morfologia y cristalinidad
fueron similares independientemente del dcido empleado; sin embargo, se observaron diferencias
significativas en la estabilidad térmica y el estado de agregacion, siendo este ultimo mayor en las
nanofibras tratadas con acido clorhidrico, hecho asociado al incremento de la carga superficial
segun el potencial zeta. Se concluyo que la combinacion de HCI con H.SO4 mejora notablemente
la estabilidad térmica respecto al uso exclusivo de acido sulflrico, mientras que para obtener una
mejor dispersidn y menor agregacion resulta mas adecuado el empleo de HCL.

Vidales Carrillo (2019) desarrolld la investigacion “Métodos de extraccion de
nanocelulosa a partir de residuos de Agave spp.” en la Universidad Tecnologica del Valle de
Toluca (México), con el objetivo deidentificar el método mas adecuado para obtener nanocelulosa
a partir de Agave tequilana Weber, A. salmiana y A. angustifolia, promoviendo ademas el

aprovechamiento sostenible de residuos agroindustriales. La metodologia incluy¢ la recoleccion y
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secado de hojas, el aislamiento de la celulosa mediante extraccion etanol-agua para remover
lignina, seguido de blanqueo sin cloro. La nanocelulosa se obtuvo por hidrélisis 4cida asistida por
sonicacion usando H2SO4 10.2 M a 45 °C durante 60 minutos, complementada con desfibrilacion
mecénica por homogeneizacion a alta presion durante 90 minutos. La caracterizacion mediante
microscopia de fuerza atémica (AFM) permitié observar nanofibras con dimensiones homogéneas,
mientras que la difraccion de rayos X (DRX) evidencid altos indices de cristalinidad. Los
resultados mostraron que los residuos de agave presentan buen rendimiento para la obtencion de
nanocelulosa y propiedades morfoldgicas, cristalinas y coloidales adecuadas. Se concluy6 que los
subproductos generados en la produccion detequila, pulque y mezcal constituyen una fuente viable
y ambientalmente favorable para producir nanocristales y nanofibras de celulosa.

Garcia et al. (2021) realizaron la investigacion “Caracterizacion morfolégica por
microscopia electréonica de barrido de nanocelulosas de cascara de sandia (Citrullus lanatus)”
en la Universidad Peruana Union y la Universidad Nacional Mayor de San Marcos, con el objetivo
de obtener y caracterizar morfoldégicamente nanocelulosa extraida de céscara de sandia. La
metodologia comprendid un tratamiento alcalino inicial con KOH al 5%, seguido de un
blanqueamiento con clorito de sodio a 80 °C durante 4 h, y finalmente una hidrdlisis 4cida con
H2SO4 en concentraciones de 50%, 60% y 70%, aplicadas por 20, 30 y 40 min a 45 °C bajo
agitacion constante. El andlisis proximal de la harina de cascara reportd 10,30% de humedad,
15,00% deceniza, 10,00% de lignina, 23,00% de hemicelulosa y 46,00% de celulosa. Las muestras
tratadas fueron caracterizadas mediante SEM, observandose fibras nanoestructuradas con diferente
grado de exposicion y separacion segun el tratamiento 4cido aplicado. El rendimiento maximo
(64,96%) se obtuvo con 4cido sulfurico al 60% durante 30 min. Se concluy6 que la morfologia
mas definida y homogénea se alcanzo en las imagenes tomadas a 200 um, donde las fibras
mostraron mejor dispersion y mayor exposicion superficial.

Tofefio Herrera (2021) desarrolld la investigacion “Preparacién y caracterizacion de
nanofibras de celulosa (CNF) de la cascara de platano (Musa cavendishii)” en la Universidad
Nacional de San Agustin (Pert), con el objetivo de obtener y caracterizar nanofibras de celulosa
provenientes de céscaras de platano para evaluar su concentracion y potencial uso industrial. La
metodologia inici6 con la inmersion del material en una solucion antioxidante de metabisulfito de
sodio al 1%, seguido de secado a 60 °C por 24 h y posterior molienda para obtener el salvado. La

extraccion de celulosa se realizO mediante tratamiento alcalino (NaOH 5%) y posterior
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deslignificacion con hipoclorito de sodio al 1% ajustado con acido acético, aplicando tres
repeticiones. Finalmente, se emple6 hidrolisis dcida con H>2SO4al 1% para obtener nanofibras. Los
analisis evidenciaron un incremento en la entalpia y en el porcentaje de cristalinidad de las
nanofibras respecto a la fibra original. La morfologia observada mediante SEM mostré microfibras
expuestas y cimulos en diversas areas, asociados al grado de ruptura fibrilar. Se concluyé que el
control preciso de las variables del proceso y el uso de técnicas de alta resolucion, como SEM o
TEM, permiten mejorar la visualizacion y calidad de las nanofibras de celulosa obtenidas.

2.2. Bases Teoricas

2.2.1 Céscarade Tuna

La cascara de la tuna posee un alto contenido de compuestos antioxidantes y fibra por este
motivo se puede utilizar como un ingrediente funcional para productos carnicos (Olalde, et al.,
2015).
2.2.1.1. Procesamiento de la Cascara de Tuna

Como primer proceso que se le puede dar a las cascaras detuna que son considerados como
desechos agroindustriales es encontrar una alternativa en la cual se tenga que daruso a este desecho
y darle un valor agregado, por otro lado se puede considerar en la produccién de subproductos de
mayor valor tecnologico. Esto puede considerarse como una alternativa de uso, pero solo aplica
en una pequefia escala, asi como el pais de Inglaterra, donde existe la produccion de materiales de
partes de desecho de destilerias que son usados como para el alimento de los animales,
preocupados para bajar el nivel de contaminacion que existe en el pais, como el mas comun, que
es el desecho de la cebada en la produccion de cerveza para la produccion de alguna otra biomasa
de la misma. En todo caso se debe de considerar las desventajas de un subproducto como es los
desechos y la aplicacion de acciones de remedio (Herzka y Booth, 1981).

En la etapa final de los enjuagues y bafios que se le dan al fruto de la tuna se dan como
resultado los desechos solidos como son la cascara de la tuna y el producto final que no pasa por
las normas decalidad que debe de ser superior al 50% de la materia prima que es procesada (Rocha,
L. M., 20006).

2.2.2 Biomasa Lignocelulbsica

Se tiene referencia sobre el material del vegetal en seco, donde se encuentra constituido

primordialmente por tres componentes la pared celular: la lignina, la celulosa y la hemicelulosa, y

en una cantidad muy minima se encuentran las pectinas, ceras, proteinas, cutina y compuestos
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grasos. A diferencia, la composicion y los porcentajes de los polimeros que conforman han de ser
indiferentes entre los tipos de las plantas, la etapa de crecimiento y su edad (Munguia, 2016, p. 5).
Figura 1

Estructura de la Pared Celular de la Biomasa Lignocelulésica

Nota: La figura muestra la estructura de la pared celular de la biomasa lignocelulésica. Fuente: Phanthonget al.
(2018),p. 2

Tabla 1
Composicion Lignocelulosica de Algunos Materiales Lignoceluldsicos
Material Celulosa (%p/p) Xilano o Hemicelulosa Lignina (%p/p)
(%p/p)
Pino spp. Carbohidratos 24.45+1.31
65.17+0.74
Eucalipto spp. Carbohidratos 12.01+0.93
69.9+2.11
Eucalipto oblicuo 25.77+10 Hemicelulosa 8.25+1.00 43.30+30
Restos de maiz 33.20 Xilano 22.34 16.49
Hierba elefante 34.41+0.96 Xilano 18.48+1.05 16.60+0.42
Opuntia ficus indica 31.60+2.30 Hemicelulosa17.1£1.2  10.3+0.5
Nopalea cochenillifera  34.9+0.3 Hemicelulosa 20+1.3 15.7+0.2

Nota: La tabla muestra la composicion de celulosa, hemicelulosa y lignina de algunos compuestos lignocelulosicos
en el cualesta el Nopal (Opuntia ficus-Indica)de la fuente Orrabalis, (2020)

2.2.2.1. Lignina
Es uno de los polimeros que hay en gran cantidad sobre la naturaleza, que, en conjunto con
la hemicelulosa y celulosa, han de conformar la pared celular de todas las plantas. Tiene la
definicién de un amorfo copolimero que se subdivide en tres unidades de fenilpropanoides que
son: alcohol sinapilico, alcohol p-cumarilico y el alcohol coniferilico (E1 Mansouri, 2006, p. 1).
La lignina procede como la union sobre las fibras de la celulosa y proporciona a la planta

la rigidez como el soporte estructural, la resistencia al ataque microbiano y la impermeabilidad

(Espinoza, 2019, p. 25).
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Figura 2

Precursores Quimicos de la Lignina

OCH;Z H3CO OCH;,
OH OH OH

Nota: La figura muestra las estructuras quimicas de las principales subunidades constituyentes de las ligninas. (1)
guayacilpropano. (2) siringilpropano. (3) p-hidroxifenilpropano. Fuente: Ochoa, J. R. (2007)

2.2.2.2. Celulosa

Es el polimero natural que existe en gran abundancia sobre la tierra y esta constituido como
el componente de la estructura de las células vegetales. La formula general de la celulosa es
(CsH1005)n, donde la representacion de n es el grado de la polimerizacion, que puede comprender
entre 10.000 a 20.000, y todo esto depende del material que sea la fuente de la celulosa (Borjesson
y Westman, 2015, p. 160).

La celulosa es una cadena lineal establecida de repetidas unidades de anillada glucosa que
estan acopladas entre si a través de un oxigeno que esta unido covalentemente al C4 del anillo
contiguo y al C1 deun anillo de glucosa por los enlaces llamados -1,4-glucosidicos (Yadav et al.,
2020, p. 9).

La celulosa es un polisacarido lineal compuesto mas abundante en la naturaleza cuya
organizacion en regiones amorfas y cristalinas le proporciona propiedades de resistencia y

estabilidad (Pereira Damasio & Santos, 2026, p. 14).
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Figura 3

Estructura de la Celulosa

Nota: La figura muestra la estructura de la celulosa. Fuente: Yadavetal., (2020)
2.2.2.3. Hemicelulosa

La hemicelulosa es un heteropolimero de estructura compleja y ramificada, que esta
constituida por diferentes polimeros como los azicares de arabinosa y xilosa que son pentosas,
galactosa, manosa y glucosa que son hexosas, fucosa y ramnosa que con acidos urénicos y las
desoxi-hexosas. La hemicelulosa tiene el peso molecular que es inferior a la celulosa y este sirve
como un agente para la unién que hay entre las fibras de celulosa y la lignina, que constituye el
peso total de la biomasa vegetal entre 25% y 30% (Espinosa, 2019, p. 24).

A diferencia de la estabilidad térmica y quimica dela hemicelulosa es inferior a la celulosa,

por esta razon es soluble en alcalis y se hidroliza con facilidad con 4cidos (Carchi, 2014, p. 23).
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Figura 4

Estructura Quimica de la Hemicelulosa

HO HO
2 . 0
OH OHO
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OH—0
H

OH
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- dphal1,3) - Galactose

Hemicellulose

Nota: La figura muestra la estructura quimica de la hemicelulosa. Fuente: Bakayoko etal. (2020)
2.2.3 Nanocristales de Celulosa

Se instaur6 que los residuos agroindustriales son los mas aceptables y recomendables para
la obtencion de nanocristales de celulosa, ya que estos residuos poseen un gran contenido de
celulosa dentro de su composicion interna, existe una gran produccion de estos cultivos en este
pais, que de este modo se involucra una ventaja al momento de su adquisicion de grandes
cantidades de estos residuos que no son realmente aprovechados oportunamente. Por parte de la
economia, industrialmente la obtencion de los nanocristales de celulosa a partir de estos residuos
han derequerir una gran inversion, pero tomando en cuenta la gran cantidad que se genera de estos
residuos se puede considerar como materia prima, por lo cual se puede permitir una obtencion de
los nanocristales de celulosa y su desarrollo como aplicacion en diferentes ciencias y que también
existan personas inversionistas para este desarrollo ya que esta se considera un material nuevo e
innovador con gran aplicacion y que esta misma posee aceptacion en el mercado (Peralta Holguin,
2021).

Los nanocristales de celulosa que son obtenidos mediante la hidrolisis 4cida tienden a tener
mayor capacidad para formar estructuras cristalinas con alta rigidez y baja densidad,
convirtiéndolo en refuerzo adecuado sobre las peliculas biodegradables como alternativa

sostenible de alto valor (Baez Rodriguez, 2021, p. 87).
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2.2.4 Tratamientos para la Obtencion de los Nanocristales de Celulosa
2.2.4.1. Tratamiento Alcalino

El autor Orrabalis et al. (2020) tuvo que realizar un primer ciclo el cual es el tratamiento
alcalino mediante el cual su materia prima es tratada a temperatura ambiente usando una solucion
acuosa con el hidréxido de potasio (3%p/v) utilizando la proporcion 1 g de muestra/12 mL de
solucion (11.64 mL de H2O y 0.36 mL de KOH). La muestra se tuvo que agitar constantemente
durante un periodo de 30 minutos mediante coccion. Seguidamente se dejo la muestra resultante
durante la noche a temperatura ambiente para la obtencion de un precipitado. Este resultado se
filtré y se lavo con agua destilada hasta que la misma alcance un pH neutro.

El autor Carvalho y Virgens (2018), menciona que la celulosa obtenida mediante el
tratamiento alcalino con NaOH tiene la capacidad de eliminar parcialmente la lignina, que este es
un componente amorfo dentro de la matriz lignoceluldsica, lo cual esta misma hace que la
convierta en una muestra con mas cristalinidad.

En el uso de la aplicacion de los compuestos alcalinos sobre la biomasa lignoceluldsica
para la eliminacion del polimero amorfo de la lignina y la hemicelulosa que se encuentran.
Principalmente el alcali que se utiliza es el hidroxido de sodio en diferentes concentraciones en
relacion a 4-20% sobre el peso, mediante una agitacion constante de un periodo de tiempo de 1-5
horas, lo resultante son productos fibrosos que son obtenidos después de este tratamiento donde se
encuentran generalmente en forma de celulosa, lo que para después se realiza es el lavado con agua
destilada hasta que la misma alcance un pH neutro para que al final se tenga que secar en una
estufaa 50°C (Phanthong et al., 2018, p.5).
2.2.4.2. Tratamiento de Blanqueo

Pese a que una gran mayoria de la parte de la lignina se haya eliminado durante el proceso
del tratamiento alcalino, lo resultante de este tratamiento aun ha de contener lignina que tiene que
ser eliminado mediante el tratamiento del blanqueo en el cual se usa una solucion de hipoclorito
de sodio en una concentracion al 1% con una relacion de fibra/solucion de 1 g de muestra/10 mL
de solucion (9.9 mL de H20 y 0.1 mL de NaClO), este proceso se realiza por un periodo de tiempo
de 1 hora a una temperatura de 90°C y esto tiene que estar bajo una continua agitacion.
Posteriormente la celulosa que se obtiene se filtra y se lava con agua destilada hasta que la misma
alcance el pH neutro lo cual esto indica la completa eliminacion de la solucién con hipoclorito de

sodio (Melikoglu, Bilek y Cesur, 2019, p. 331).
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El tratamiento de blanqueo es también llamado el proceso de deslignificacion, esta misma
tiene gran utilizacion en la industria de la obtencion de la celulosa de diferentes compuestos. Este
proceso consiste en la adicion deuna mezcla declorito de sodio en agua destilada, asi mismo como
el &cido acético, todo esto sobre la biomasa lignocelulosica, esto tiene la finalidad dela eliminacion
de la mayor parte de la lignina asi mismo como otros componentes, este tratamiento requiere
agitacion continua y tiene que estar a una temperatura de entre 70 a 80°C durante un periodo de
tiempo determinado, para seguidamente realizar el lavado con agua destilada hasta que la misma
alcance un pH neutro. El resultado del tratamiento se seca en una estufa a una temperatura de 50°C,
una fibra mas como del color blanco que ha obtenido ha de indicar una eliminacién exitosa de la
lignina y diferentes impurezas (Phanthong et al., 2018, p. 5).

El tratamiento del blanqueo se trata de un tratamiento que es muy ampliamente utilizado
para la eliminacién de la mayor parte de la lignina que esta es una sustancia que se encuentra en la
pared celular de muchos vegetales, lo cual les da una resistencia y dureza, asi mismo como otros
componentes mientras la ayuda del agua destilada combinada, luego de la agitacion constante con
el clorito de sodio y acido acético sobre la biomasa lignocelulosica (Phanthong et al., 2018).

En este proceso del tratamiento del blanqueo, el resultado puede llegar a blanquearse, esto
a que existe la eliminacion de la lignina residual asi mismo como otras impurezas existentes, esto
sin cambios en la cristalinidad o en la morfologia de la celulosa. Después de este proceso de
blanqueo, se tiene como resultado la celulosa blanca con una mejorada resistencia sobre el
envejecimiento. En este tratamiento se puede usar varios agentes blanqueadores, de los cuales son,
acido peracético, clorito de sodio, cloro, dioxido de cloro, perdxido de hidrogeno, oxigeno y ozono.
Los agentes mas usados son el dioxido de cloro y el oxigeno (Kargarzadeh et al., 2017, p. 28).
2.2.4.3. Hidrélisis Acida

En el trabajo de investigacion presentado por Melikoglu et al. (2019, p. 331), la celulosa
que ha sido extraida en polvo se somete a un proceso de hidrolisis dcida con 4cido sulfurico en una
concentracion del 45%, usando la relacion fibra/H2SO4 de 1:20, esto durante un periodo de tiempo
de 45 minutos y a una temperatura de 50°C en un agitador magnético. Al finalizar este proceso
durante el tiempo de la reaccion se detiene la hidrélisis 4cida o tratamiento acido y se afiade unos
cubos de hielo en agua destilada. Para finalmente se realiza la eliminacion del H2SO4 mediante
centrifugacion de todas las muestras esto en 5 repeticiones. La sedimentacion resultante se separa

y se diluye con agua destilada.
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La celulosa que se extrae se somete a hidrolisis acida o tratamiento acido con H2SO4 en
una concentracion del 65% en relacion al peso, esto con agitacion mecédnica por un periodo de
tiempo de 45 minutos y a una temperatura de 45°C, como resultado se obtiene los nanocristales de
celulosa (Rahman et al., 2017, pp. 2-3).

En la obtencion de los nanocristales de celulosa se realiza mediante el uso de la aplicacion
de 2 diferentes metodologias: la primera es por el medio de la hidrolisis acida o el tratamiento
acido con H2SO4 en concentraciones del 60% y 65% esto combinando con ultrasonidos de muy
alta intensidad y la segunda es con tratamiento de ultrasonido de muy alta intensidad. Donde se
tiene como resultado 3 muestras de nanocristales de celulosa o nanofibras de celulosa (Sanaguano
Peralta, 2021).

La hidrolisis acida o tratamiento acido es un método quimico que implica la digestion de
la celulosa usando 4cido sulfurico (H2SO4) a una determinada temperatura que va entre los 45 a
60°C a un determinado periodo de tiempo que comprende entre 15 a 24 horas, para luego realizar
la purificacién en una centrifuga, luego de esto se aplica la sonicacion que tiene el fin de romper
lo que se ha agregado y propagar una suspension coloidal, para finalmente después de este proceso
donde se somete a la muestra a una dialisis con la finalidad de la eliminacion de las impurezas asi
como los iones que poseen bajo peso molecular (Blanco et al., 2018).

2.2.5 Caracterizacion de los Nanocristales de Celulosa
2.2.5.1. Propiedad Fisica del Rendimiento de los Nanocristales de Celulosa

El rendimiento de nanocristales de celulosa corresponde al contenido de celulosa residual
después de aplicar el tratamiento alcalino con NaOH, el tratamiento de blanqueo con NaClO e
hidroélisis acida, con lo que se dala eliminacion de lignina, hemicelulosa y otros carbohidratos

(Sanaguano Peralta, 2021).

Tabla 2
Resultados del Rendimiento de Celulosa de la Hoja de Mazorca de Maiz
Experimentos Variables Peso (g) Respuesta
NaOH (%) Temperatura Hoja de Nanocristales  Rendimiento
(°C) mazorca  de (%)
maiz
El 2 19 8,2687 2,6505 30,07
E2 2 50 8,2559 2,7255 33,03
E3 2 90 8,3713 2,7168 27,26
E4 5 19 8,2697 2,8271 34,19
E5 5 50 8,3103 3,2362 38,94
E6 5 90 8,7230 2,3780 32,92
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Nota: Los datossonrealizados por los autores Sanaguano Peralta,2021.

2.2.5.2. Propiedad Fisica del Color de Cascara de Tuna
Este presenta alta luminosidad (L* 93.99), croma, C*ab 14.67 y tonalidad (H*ab 95.01) lo

que indica que este se encuentra en la region amarilla (Khoo et al., 2017).

Tabla 3
Caracterizacion Fisicoquimica de los Extractos de Cascara de Tuna
Color Nopal
L* 72.1£1.20
a* 3.63+0.17
b* 11.23+0.37

Nota: Los datos que se muestra en la tabla son las coordenadasL*,a* yb* de la fuentede (Olalde et al., 2015)

2.2.5.3. Propiedad Estructural de la Morfologia de los Nanocristales de Celulosa

La determinacion morfologica de los NCC modificados y pristinos a través de MEB donde
se presentan fotografias MEB de los NCC pristinos, NCC/2-EHA, NCC/CO respectivamente,
donde las imagenes son de las muestras de las soluciones acuosas se dejaron al medio ambiente
para su secado sobre unas porta muestras, en las fotografias se muestra un conjunto de
conglomerados de NCC pristinos, en otra fotografia se muestra un conjunto de conglomerados en
donde los NCC donde poseen una longitud que estd en ~601 nm con un didmetro que es aparente
de ~289 nm. Los NCC que hay sido injertados con poli (2-EHA) que muestra una forma irregular
en las fotografias, donde se pueden identificar los NCC con longitudes y didmetros de ~524 nm y
~258 nm respectivamente. Los NCC/CO donde se muestran las fotografias en el SEM se presentan
como en varillas de NCC que estan recubiertas con una capa de acido graso que tiene una longitud
de ~522 nm con un diametro de ~209 nm. En las fotografias que corresponden a nanoparticulas
que han sido después de haber sido liofilizados, por el cual estos han de poseer unos arreglos
diferentes que se podran observar en las fotografias. Los NCC pristinos han de presentar una
estructura lamelar el cual consiste en una gran diversidad de placas delgadas con un espesor de
~1.7 nm. No se llegan a observar los NCC que estan de forma individual, aglomerados o en fibras
de tamafios microscopicos por lo que se sugiere que mientras se realice el proceso de liofilizado
de los NCC se tengan que auto ensamblar en unas delgadas placas. La morfologia de celulosa que
es auto ensamblada ha de depender de su aspecto, enlaces de hidrogeno, cristalinidad,

concentracion y el cambio de carga superficial de los NCC (Avila Ramirez et al, 2018).
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2.2.5.4. Propiedad Estructural de los Grupos Funcionales de los Nanocristales de Celulosa

Se identifican los grupos funcionales entre los rangos que comprenden entre 3340cm-!,
3290cm! y 3260cm!, que corresponden a los estiramientos que son vibracionales de los grupos
O-H y los enlaces de los puentes de hidrogeno. Las bandas en 1432cm! y 2902¢m! son atribuidas
sobre los estiramientos de los grupos C-H y CH». Las bandas de 1027cm™!, 1162cm! y 1432¢m’!
corresponden respectivamente a C-C, hay estiramiento sobre el puente del enlace glucosidico de
las celulosa (C-O-C) y a los estiramientos C-O en las posiciones C-3 y C-6 de la celulosa
respectivamente. Sobre los espectros de los estiramientos de NCC — PLA de 2% donde se aprecia
una banda de 3000cm-! del modo que hay una muy leve en la formulacion de NCC — PLA 2%,
esto debido a que en la concentracion de los NCC se incrementa. Labanda de 1750cm ! representa
el grupo C=0 de PLA en todos los nanocompuestos. Sobre la intensidad de bandas en 1080cm™! y
1180 cm! que corresponden al grupo C-O de la estructura de los NCC, la misma que aumenta
conforme a la concentracion de NCC en las formulaciones (Riva Reyes, 2013).

2.2.6 Tratamiento Acido

El proceso de hidrélisis acida es muy eficiente para obtener los nanocristales de celulosa
porque destruye las regiones amorfas de la celulosa, liberando las regiones cristalinas a nivel
nanométrico manteniendo las dimensiones uniformes (Ruiz Deance, 2020, p. 55).

La obtencion de los nanocristales de celulosa se realiza mediante la metodologia de la
hidrolisis &cida donde se utiliza el acido H2SO4 en una concentracion del 60% y 65% a una
temperatura de 45°C con un periodo de tiempo de 45 minutos con una relacion de fibra/ H2SO4 de
1:20 (Sanaguano Peralta, 2021).

Para la obtencion de los nanocristales se utilizo en la H2SO4 con una temperatura de 45°C
por un periodo de tiempo de 60 minutos, para que después de realizar la hidrolisis acida se realice
una centrifugacion a 10000 RPM a una temperatura de 10°C por un periodo de tiempo de 15
minutos, esto realiza hasta que llegue a un pH de 5-6. Asi mismo también se realizd la hidrélisis
acida con H2SO4 auna temperatura de 50°C por un periodo de tiempo de 90 minutos, para luego
realizar la centrifugacion a 3600 RPM por un periodo de tiempo de 15 minutos hasta llegar al pH
neutro (Peralta Holguin, 2021).

Se ha reportado que el uso del &cido fosforico sobre el cafiamo industrial en el cual se uso
diferentes condiciones de reaccion, cambiando sobre la fuente lignoceluldsica de la produccion, es

decir, sobre el bagazo de cafia de azticar. Con relacion al tratamiento del material lignocelulosico,
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sobre la hidrolisis acida es una tecnologia que mdas se utiliza en la obtencion de azlcares
fermentables (Dominguez et al., 2012).

El bagazo se sometio a una hidroélisis dcida por un periodo de tiempo de 80 minutos donde
se le agrega agua acidulada con unos niveles del pH de entre 3, 2.5 y 2, donde también se empled
el acido clorhidrico, &cido citrico y el acido fosférico en una relacion de 50 g de bagazo/3L de
agua acidulada a una temperatura de 85°C con una agitacion constante (Maldonado y Salazar,
2010).

2.3. Marco Conceptual
2.3.1 Céscarade Tuna

En relacion ala céscara de tuna, es importante mencionar que la que posee mejor dureza
es la cascara de tunas verdes y es considerable en proporcion a la fibra, esto a diferencia de la
cascara de tuna roja que posee una cascara mas suave, de este modo se debe de considerar que la
cantidad de fibra dietética en la mermelada de tunas verdes presentan un mayor valor nutricional
(Arias y Herrera, 2008).

2.3.2 Celulosa

La celulosa es un carbohidrato complejo, o polisacarido, que consta de 3000 o mas
unidades de glucosa y esta representado por la formula (C¢H10O5)a. Es el principal componente
estructural delas paredes celulares de las plantas y es el compuesto orgénico natural mas abundante
en la Tierra (Lopez Velasquez, 2020).

2.3.3 Nanocristales de Celulosa

Este tipo de particula son conocidos como “nanowhiskers” por su forma similar a barras o
bigotes debido a la estrechez de sus extremos (probable resultado del tratamiento con hidrolisis
acida). En la literatura se encuentra con varios nombres como: celulosa nanocristalina,
nanowhiskers, microcristales y triquitas de celulosa. Sus dimensiones oscilan entre 3-5 nm de
ancho y 50-500 nm de longitud. Estan compuestas por celulosa, de una estructura altamente
cristalina entre un 54-84% y una alta fraccion de estructura cristalina I de 68-94% (Troya R.,
2019).

2.3.4 Tratamiento Acido

La hidrolisis acida tiene uso para la extraccion de las particulas cristalinas de diferentes

fuentes de celulosa. En el proceso se hidrolizan los territorios amorfos que se ubican dentro de las

microfibrillas de celulosa y los territorios en orden se quedan como los remanentes, este proceso
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se produce con el uso de dcidos muy fuertes e inorganicos asi también acidos menos fuertes y
orgénicos como por ejemplo el acido sulfurico, 4cido clorhidrico, acido bromhidrico, acido
fosforico, acido fluorhidrico, acido acético, acido oxalico y acido nitrico (Du et al., 2019, p. 131).
2.3.5 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Lamicroscopia electronica de barrido (SEM) se utiliza para la caracterizacion morfoldgica
de los nanocristales de celulosa que se obtienen mediante la hidrolisis &cida, método que nos
proporciona imagenes de alta definicion de la estructura superficial a una escala nanométrica
dando detalles sobre la distribucion, forma, tamafio y uniformidad (Ruiz Deance, 2020, p. 63).
2.3.6 Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier (FTIR)

La espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) se utiliza para identificar
los grupos funcionales presentes en los nanocristales de celulosa obtenidos mediante hidrolisis
acida y evaluar los cambios estructurales, mediante vibraciones moleculares de la técnica para
correlacionar las modificaciones quimicas afectadas por el tratamiento acido mediante picos con

valores para cada grupo funcional (Baez Rodriguez, 2021, p. 92).
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III. HIPOTESIS Y VARIABLES
3.1.  Hipotesis
3.1.1 Hipdtesis General
La hidrolisis 4cida influye en la obtencion y caracterizacion de los nanocristales de
celulosa a partir de cascara de tuna (Opuntia ficus-indica).
3.1.2 Hipdtesis Especificas
1. La hidrdlisis 4cida afecta en el rendimiento de los nanocristales de celulosa de
cascara de tuna.
2. La hidrolisis acida influye en el color de los nanocristales de celulosa de cascara de
tuna.
3. La estructura morfolégica de los nanocristales de celulosa de céascara de tuna se
caracterizan mediante microscopia electronica de barrido (SEM).
4. Los grupos funcionales de los nanocristales de celulosa de cascara de tuna se
identifican mediante espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR).
3.2. Identificacion de Variables
3.2.1 Variables Independientes
Hidrolisis acida
e Acido oxalico al 50%m/v (1 g de muestra/5 g H2C204y 5 mL de H20)
e Acido oxalico al 70% m/v (1 g de muestra/7 g H2C204y 3 mL de H20)
e Acido fluorhidrico al 50%v/v (1 g de muestra/5 g HF y 5 mL de H.0)
e Acido fluorhidrico al 70%v/v (1 g de muestra/7 g HF y 3 mL de H.0)
3.2.2 Variables Dependientes
e Rendimiento de los nanocristales de celulosa
e Color de los nanocristales de celulosa
e Morfologia de los nanocristales de celulosa
e Grupos funcionales de los nanocristales de celulosa
3.3.  Operacionalizacion de Variables

La operacionalizacién de variables se muestra en la siguiente tabla.
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Variable Definicion Conceptual Definicion Indicador Instrumento de Unidad Tipo de
Operacional Medicion Variable
Acido oxilico al Acido organico débil que se  Preparaciéon de 1 g Concentracion Registro de % m/v Independiente
50% m/v ioniza parcialmente en en 10 mL de agua establecida preparacion
(Independiente) solucion acuosa. (50% m/v).
Acido oxilico al Igual que anterior, pero con  Preparacion de 1 g Concentracion Registro de % m/v Independiente
70% m/v mayor concentracion. en 10 mL de agua establecida preparacion
(Independiente) (70% m/v).
Acido fluorhidrico  Acido fuerte que se ioniza  Preparacion de 1 g Concentracion Registro de % v/v Independiente
al 50% v/iv completamente en solucion  en 10 mL de agua establecida preparacion
(Independiente) acuosa. (50% v/v).
Acido fluorhidrico  Igual que anterior, pero con  Preparacion de 1 g Concentracion Registro de % viv Independiente
al 70% v/iv mayor concentracion. en 10 mL de agua establecida preparacion
(Independiente) (70% v/v).
Rendimiento de Relacion entre el peso % rendimiento = Bajo (<10%), Balanza % Ordinal
CNC (Dependiente) inicial decelulosa y el peso  (peso final / peso medio (10-20%), analitica Categorico
final de nanocristales inicial) x 100. alto (20-30%).
obtenidos (Canada Beef,
s.f.).
Color de CNC Medicion en espacio CIE Evaluacion con Luminosidad, Espacio 0-100/ Continuo
(Dependiente) Lab* (Konica Minolta, colorimetro. croma, angulo. CIELab* 0°-360°
2006).
Morfologia de CNC Forma y tamafo Imégenes SEM. Didmetro, Microscopio nm Continuo /
(Dependiente) observados mediante longitud, forma. SEM cualitativo
microscopia electronica de nominal
barrido (Santos Lema,
2019).
Grupos funcionales Identificacion de grupos Espectros FTIR Numero de onda  Espectroscopia cm! Continuo
de CNC quimicos mediante con picos (>1000 cm™), FTIR
(Dependiente) espectros FTIR (Santos caracteristicos. transmitancia.

Lema, 2019).

Fuente: Elaboracion propia (v/v=volumen/volumen, m/v=masa/volumen)
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IV. MATERIALES Y METODOLOGIA DE INVESTIGACION

4.1.  Lugar de Investigacion
El presente trabajo de investigacion “OBTENCION DE NANOCRISTALES DE
CELULOSA Y CARACTERIZACION A PARTIR DE CASCARA DE TUNA (Opuntia ficus-

Indica)”, las distintas actividades se llevaron a cabo en:

Laboratorio de Investigacion e Innovacion de Productos Agroindustriales, de la
Escuela Profesional de Ingenieria Agroindustrial de la Universidad Nacional San
Antonio Abad del Cusco; se realizo el molido para la obtencidon de harina de cascara
de tuna, se realiza el pretratamiento de la harina de cascara de tuna y la obtencion
de los nanocristales de celulosa de cascara de tuna.

Laboratorio de Investigacion e Innovacion de Productos Agroindustriales, de la
Escuela Profesional de Ingenieria Agroindustrial de la Universidad Nacional San
Antonio Abad del Cusco; se realiz6 el andlisis del rendimiento y la medicion del
color en el espacio CIELab de los nanocristales de celulosa de cascara de tuna.
Laboratorio de microscopia electronica de la Escuela Profesional de Materiales de
la Universidad Nacional San Agustin del distrito de Arequipa, de la provincia de
Arequipa, region Arequipa; se realizo el andlisis de microscopia electronica de
barrido de los nanocristales de celulosa de cascara de tuna.

Laboratorio de quimica de la Escuela Profesional de Ingenieria Quimica de la
Universidad Nacional de San Antonio Abad del Cusco del distrito de Cusco, de la
provincia de Cusco, region Cusco; se realizé el analisis deespectroscopia infrarroja

con transformada de Fourier de los nanocristales de celulosa de cascara de tuna.

4.2. Tipo, Nivel y Diseiio de Investigacion

Este trabajo de investigacion es del tipo de investigacion aplicada y experimental con

disefio bifactorial con 3 repeticiones, aplicada donde se utiliza dcidos que no han sido utilizado en

otro trabajo de investigacion, asi como el uso de una metodologia para la obtencion de

nanocristales de celulosa a partir de cdscara de tuna, experimental por la manipulacion del tipo de

acidos (4cido oxalico y acido fluorhidrico) y su concentracion (50% y 70%) y durante la hidrdlisis

acida.

Este trabajo de investigacion tiene disefio de investigacion de experimentacion cuantitativa,

para la obtencion denanocristales de celulosa de céscara de tunay su posterior caracterizacion. De
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este modo es que se determinan las caracteristicas fisicas (color y rendimiento) y estructurales
(SEM y FTIR), por el medio de uso de los equipos e instrumentos que dan como resultados
cuantitativos y cualitativos.
4.3. Unidad de Analisis

Son los nanocristales de celulosa a partir de la harina de cascara de tuna.
4.4. Poblacion y Muestra

Los residuos agroindustriales de cascara de tuna que son utilizados para la obtencion de
nanocristales de celulosa, las céscaras de tuna de la variedad de cascaras rojas del mercado la
bombonera del distrito de Sicuani en la Provincia de Canchis, del departamento de Cusco.

Lamuestra comprende a las cascaras de tuna seleccionadas que se usaron para la obtencion
de los nanocristales de celulosa por hidrolisis acida con el uso de dos tipos de acido, diferente
concentracion de acido y con asistencia de sonicador.

4.5. Técnicas e Instrumentos para la Recoleccion de Datos
45.1 Materia Prima e Insumos

La céscara de tuna de variedad de color rojo se obtuvo en el mercado la bombonera del
distrito de Sicuani, provincia de Canchis, Cusco, Peru.

Por trazabilidad, la cascara de tuna fue cosechada en el distrito de Huamanguilla en la
provincia de Huantadel departamento de Ayacucho y debidoa la dindmica del comercio mayorista
agricola, los frutos cosechados en esta zona son distribuidos y transportados hacia los principales
centros y mercados de abastecimiento del sur del pais, incluidos los mercados de la ciudad de
Sicuani.

4.5.2 Materiales y Equipos
4.5.2.1. Equipos
e CentrifugadoraModelo VE4000-995308112 /VELAB USA (rango de velocidad de
100 a 4000 rpm, temporizador de 1 a 99 min, capacidad de 6 tubos y alimentacién
eléctrica de 110V - 240V/50 - 60Hz)
e Agitador magnético con placa calefactora CAT N6.1 (rango de velocidad de 80 a
1600 rpm, temperatura 5°C a 330°C, potencia de calefaccion de 500W y
alimentacion eléctrica de 115V —230V/50 - 60Hz)
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Balanza analitica clésica Pioneer Plus/ Marca OHAUS PA224C (capacidad
maxima de 220 g, precision de 0.0001 g, tiempo de estabilizacion de 3 segundosy
alimentacion eléctrica de 100V — 240V/50 - 60Hz)

Estufa de secado al vacio EV-50 (capacidad de la cdmara de 50 L, temperatura de
35°C hasta 200°C, potencia de calefaccion de S00W y alimentacion eléctrica de
230V/50 - 60Hz)

Campana extractora de gases CSD 180 (velocidad de flujo de aire de 0.3 a 0.8 m/s,
apertura de guillotina de vidrio templado de 35¢m abierto a 60cm cerrado, nivel de
ruido menor a 60dBA y alimentacion eléctrica de 220V/60Hz)

Digital ultrasonic cleaner UC-100A BIOBASE (rango de frecuencia de 40 — 60
kHz, temperatura de 20°C a 80°C, potencia de calefaccion 1000W, temporizador
de 1 a 99 min, y alimentacion eléctrica de 110V —220V/50 - 60Hz)

Molino planetario debolas PM 100 — Retsch (granulometria inicial dehasta 10 mm,
granulometria final 0.001 mm, rango de velocidad de 100 a 650 rpm, volumen
maximo de la muestra 220 g y alimentacion eléctrica de 100V — 240V/50 - 60Hz)
Scios 2 DualBeam FIB-SEM (voltaje de aceleracion a 5 kV, resolucion del Haz de
0.7nma 1 kVy0.6nma 15kV, voltaje de entradade 220V CA)

Sputter Coater (espesor de pelicula 1 nm a 100 nm, corriente de pulverizacion de
10mA a 50mA y alimentacion eléctrica de 100V — 240V/50 - 60Hz)

Bruker IFS 66v (rango espectral de 12000cm™! a 20cm’!, presioén de vacio interno

de 2mbar y alimentacion eléctrica 115V —230V/50 - 60Hz)

4.5.2.2. Instrumentos y Materiales de Laboratorio

Matraz Erlenmeyer 500 mL

Probeta graduada

Embudo

Piseta

Tubos de centrifugadora de polipropileno
Pipetas

Varillas de vidrio

Mortero agata



e Vasos precipitados
e Placas Petri
e Termometro digital
4.5.2.3. Software
e Statgraphics Centurion XVI
e Kalliope — Anton Paar GmbH
e Espectroscopia OMNIC
e Color Meter App
4.5.2.4. Reactivos
e Hidroxido de potasio (KOH)
e Hipoclorito de sodio (NaClO)
e Acido oxélico (H2C204)
e Acido fluorhidrico (HF)
e Agua destilada (H20)
4.5.2.5. Otros Materiales
e Cuchillos

Tabla de picar

Bandejas

e Bol

Baldes de plastico

Tela de filtro fino

Coladores

Papel filtro

38
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4.5.3 Obtencién de Harina de Cascara de Tuna (Opuntia ficus-indica)

Figura §

Diagrama de Flujo del Acondicionamiento de Materia Prima
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Harina de
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Recepcion: Se recolectd 10 kg de la materia prima, para luego extraer todo aquel residuo

que sea diferente a la céscara de tuna. En esta etapa se tiene 10000 g en peso de entrada. Lavado:

Se realizo el lavado utilizando agua donde salen residuos como la tierra o polvo y que la materia

prima esté en condiciones aceptables. Secado: Se realizd el secado a temperatura ambiente

exponiéndolo directamente al sol por un periodo de 30 dias. En esta etapa se tiene una salida 1980

g en peso con una pérdida de 8020 g. Molienda y Tamizado: Se utiliz6 el tamizador después de

la molienda por un periodo de tiempo de 2 minutos donde se pasa por el tamiz 120 y tamiz 230.

Se seleccion6 la harina de cascara de tuna del tamiz 230 donde la granulometria es de 0.063 mm.

En esta etapa se tiene 1980 g en peso de entrada del tamiz 230 de 480 gy una segunda salida de

los otros 3 tamices de 1220 g con pérdida que no pasé por el tamiz de 280 g.



4.5.4 Obtencién de Nanocristales de Celulosa de Cascara de Tuna (Opuntia ficus-indica)
Figura 6
Diagrama de Flujo de la Obtencion de Nanocristales de Celulosa
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Pesado: Se ha utilizado 160 g de harina de cascara de tuna en total para los 4 tratamientos,
debido a que el rendimiento de obtencion de nanocristales de celulosa es mas del 60% de acuerdo
a estudios realizados en otras materias primas, la cantidad de nanocristales obtenidos es suficiente
para realizar las pruebas. Primer lavado: Para realizar el primer lavado se considerd la
metodologia propuesta por (Benhamou et al., 2021), al cual se le hicieron modificaciones como se
detallan a continuacion: Se pes6 40 g de muestra para cada tratamiento, la harina de cascara de
tuna fue tratada con 400 mL de agua destilada por cada tratamiento, la proporcion de muestra y
agua fue de (1 g/10 mL), el tratamiento fue realizado en un agitador magnético a 70°C, 600 rpm
por 2 horas. En esta etapa se tiene 440 g en peso de entradatotal. Filtrado: En esta etapa se realiz
el filtro utilizando una tela de organza y vasos precipitados con capacidad de 1000 mL. En esta
etapa se tiene una salida de solido de 35.47 g, salida liquida 404.53 g en peso con una pérdida de
4.53 g. Segundo lavado: Después del filtrado, se realiza el segundo lavado donde se prepard una
solucion de acido acético y dioxido de cloro, para 35.47 g de muestra se afiadié 1300 mL de agua
se le agrego 26 mL de dioxido de cloro y 13 mL de acido acético, este tratamiento se realizd en
agitador magnético a 60 °C, 600 rpm y 90 min. En esta etapa se tiene 1374.47 g en peso deentrada
total. Filtrado: En esta etapa se realiz6 el filtrado utilizando una tela de organza y vasos
precipitados con capacidad de 1000 mL. Luego se lavo hasta que la muestra alcance un pH de 6 a
7. En esta etapa se tiene una salida de sélido de 27.85 g, salida liquida 1346.62 g en peso con una
pérdidade 7.62 g. Deslignificado: Para realizar el tratamiento alcalino la muestra es de27.85 gy
se prepard una solucion de hidréxido de potasio al 3% m/v, para esta solucion se requiere 1426
mL deagua y 42.78 g de KOH, la solucion se prepara en funcion del peso himedo de la muestra
lavada, este tratamiento se realizd en un agitador magnético a 70 °C , 600 rpm y 90 min. En esta
etapa se tiene 1496.63 g en peso de entrada total. Filtrado: La muestra paso a filtrarse y lavarse
hasta aclarar el color de agua que es el residuo. En esta etapa se tiene una salida de s6lido de 19.71
g, salida liquida 1476.92 g en peso con una pérdida de 8.14 g. Blanqueo: El blanqueamiento tiene
como muestra 19.71 gy se realizd preparando una solucion de hipoclorito de sodio al 1.7%, para
esto se prepard una solucion de 835 mL de agua y 14.195 mL de hipoclorito de sodio, también se
prepar6d 835 mL de solucion tampon (hidroxido de sodio 4% m/v y &cido acético al 12 % v/v) el
tratamiento se realiz6 en un agitador magnético a 70 °C, 600 rpm y 90 min. En esta etapa se tiene
1703.91 g en peso de entradatotal. Filtrado: Después se realizo el filtradoy el lavado con agua

hasta lograr obtener un pH de 6 a 7. En esta etapa se tiene una salida de solido de 9.20 g, salida
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liquida/vapor 1694.71 g en peso con una pérdidade 10.51 g. Secado: La muestra blanqueada pasa
por un proceso de secado a temperatura ambiente, por un periodo de tiempo de 36 horas.
Molienda: Las muestras deslignificadas y blanqueadas pasan a ser molidas y tiene un peso de9.20
g, para poder realizar el tratamiento dela hidrdlisis acida. Pesado: En esta etapa se pesa la muestra
obtenida hasta ese momento que es de 9.20 g para cada tratamiento y se pes6d para conocer el
rendimiento antes y después de la hidrolisis acida. Hidrélisis acida: La hidrolisis a la muestra
tratada se realizé variando la concentracion de acido fluorhidrico y el acido oxalico, el tratamiento
se realiz6 en un agitador magnético a 60 °C, 700 rpm y 20 min. Por cada gramo de celulosa de
cascara de tuna en base seca, se empled 10 mL de solucion. En esta etapa se tiene 101.20 g en peso
de entrada total. Sonicado: A continuacion se realizd la asistencia por sonicacion colocando las
muestras en un medio acuoso dentro del sonicador a 30°C, a 15 min con vibraciones de 40 kHz
Centrifugado: Seguidamente se lavo las muestras con agua fria hasta alcanzar el pH de 6 a 7, Las
suspensiones se centrifugaron durante 10 minutos a 2000 rpm para eliminar el sobrenadante, este
procedimiento se realizd 2 veces. Secado: Se realiza el filtrado y seguidamente el secado a
temperatura ambiente por 48 horas. En esta etapa se tiene una salida de solido de 5.32 g, 6.67 g,
4.38 g, 6.30 g; salida liquida 95.89 g, 94.53 g, 96.82 g, 94.90 g en peso con una pérdidade 3.89 g,
253 g, 482 g, 2.90 g. Molienda: Se realizd6 la molienda para poder hacer los anélisis
correspondientes. Seguidamente se obtiene nanocristales de celulosa con peso 5.32 g, 6.67 g, 4.38
g,6.30 g deacuerdo a como los autores indican en sus procedimientos el cual se adecu6 en relacion
a nuestra materia prima.
4.5.4.1. Calculo del Rendimiento

Para la determinacion del rendimiento mediante la formula de Fernandez Herrera (2021)
de los nanocristales de celulosa obtenida a partir de la cdscara de tuna, se realiz6 mediante la
ecuacion, en el proceso antes de la hidrolisis acida con un peso de 9.20 g y después de la hidrolisis
acida con un peso de 5.32 g, 6.67 g, 4.38 g, 6.30 g.

o Peso del producto final
%Rendimiento = —x100
Peso del producto inicial

4.5.4.2. Analisis del Color
Para la determinacion del color de los nanocristales de celulosa obtenida a partir de cascara

de tuna, se realiz6 utilizando el método de CIELab por el software Color Meter App. Se utilizo 2
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g de muestra en un caja acondicionada para evitar la luz exterior lo cual se encuentra en las
fotografias de los anexos.

Estas féormulas utilizan las coordenadas cartesianas (a) (eje rojo/verde) y (b) (eje
amarillo/azul) para calcular las coordenadaspolares (C)y (h) (Tadahiro Azetsu & Noriaki Suetake,
2021).

Formula del Croma

C =+a?+b?

Formula de la Tonalidad
b
H = arctan (E)

4.5.4.3. Analisis de la Morfologia de los Nanocristales de Celulosa (SEM)

Para la determinacion del tamafio de la particula de los nanocristales de celulosa obtenida
a partir de cascara de tuna, se realiza mediante el analisis de microscopia electronica de barrido
(SEM). Un equipo integrado con microscopio Scios 2 DualBeam FIB-SEM y programa externo
Kalliope de Anton Paar. Se utiliz6 1 g de muestra. Para el montaje de la muestra, se colocd en un
soporte, donde se dispersd los nanocristales de celulosa sobre un stub metdlico con cinta de
carbono y que esté libre de humedad; posteriormente se realizd el recubrimiento conductor para
evitar la carga eléctrica de la muestra, donde se recubrié con una capa fina de oro mediante
Sputtering con un espesor de 5 nm; en la configuracion del microscopio Scios 2 DualBeam FIB-
SEM, se ajust6 el voltaje a 5 kV con los electrones secundarios para la morfologia. Mediante el
programa externo Kalliope de Anton Paar se obtuvieron las micrografias para la captura de
imagenes a diferentes aumentos y su medicion de longitud de los nanocristales de celulosa
(Thermo Fisher Scientific, 2020; Anton Paar GmbH, 2021).
4.5.4.4. Determinacion de los Grupos Funcionales (FTIR)

Para la determinacion de los grupos funcionales de los nanocristales de celulosa obtenida
a partir de cascara de tuna, se realiz6 mediante el analisis de espectroscopia de infrarrojo con
transformada de Fourier (FTIR). El espectrometro Bruker IFS66v se usé para medidas en el
infrarrojo lejano (550-20 cm™) y medio (4000—400 cm™) en modos de transmision y reflectancia
y software OMNIC. Se utiliz6 1 g de muestra. Se colocd la muestra en el accesorio adecuado, se
us6 una pastilla de KBr, se asegur6 el contacto uniforme entre la muestra y el cristal, se coloco la

muestra en el espectrometro Bruker IFS66v, seguidamente se realizdo la configuracion del
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espectrometro, con un rango tipico 4000-20 cm™, con una resolucion de 4 cm™, con 32 barridos
para la reduccion de ruido. Mediante el software OMNIC se realizo el registro del espectro, se
verifico su estabilidad para guardar el espectro en formato digital, para finalmente analizar las
bandas caracteristicas y los enlaces de la celulosa (Bruker Optics GmbH, 2019; Thermo Fisher
Scientific, 2021).
4.6. Diseio Experimental
El disefio experimental corresponde a un disefio bifactorial, que son las variables
independientes (tipo de dcido con dos niveles) y la otra variable independiente (concentracion de
acido que son dos concentraciones), con ellos se construye el arreglo bifactorial, con un total de 4
tratamientos. Se tuvo tres repeticiones para el arreglo factorial, por lo tanto, el nimero total de
corridas experimentales es de 12 unidades experimentales. Usando el programa Statgraphics
Centurion XVI se realizdo el ANOVA bifactorial para el efecto principal del tipo de acido y su
concentracion utilizada, asi mismo la interaccién de ambos factores (Pérez Lopez, 2022).
Tipo de acido
e Nivel 1: Acido Oxalico
e Nivel 2: Acido fluorhidrico
Concentracion de acido
e Nivel 1: 50%
e Nivel 2: 70%

Tabla 5
Disefo Experimental Factorial

Concentracion de acido

50% 70%
Tipo de &cido Acido oxalico AO50 AO70
Acido fluorhidrico AF50 AF70

Nota: La tabla se muestra en base a las variables independientes.

4.6.1 Modelo Estadistico
Yin=n+a,+B;+ (ap);+ &;
i=1,..,a j=1,..,b k=1,...,ndonde:
ueselefecto medio global
a; es el efecto incremental sobre la media causado por el nivel i del factor A

B; el efecto incremental sobre la media causado por el nivel j del factor B
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(aﬁ)ij el efecto incremental sobre la media causado por la interaccién del nivel i del factor Ay el
nivel j del factor B.
& jx €l término de error

4.6.2 Matriz Experimental

Tabla 6
Propiedad Fisica de Color de Nanocristales de Celulosa de Céscara de Tuna
Tratamiento Independiente Dependiente
Tipo de &cido  Concentracion Luminosidad L* Coordenada a* Coordenada b*
de &cido
T1 AO 50 LAOS0 aA050 bAO50
T2 AO 70 LAO70 aAQ70 bAO70
T3 AF 50 LAF50 aAF50 bAF50
T4 AF 70 LAF70 aAF70 bAF70

Nota: En esta tabla se muestra la propiedad fisica de las variables independientes de tipo de dcidoy concentracion de
acido con relacion de la variable dependiente del color en el espacio CIELab.

Tabla 7
Rendimiento de Nanocristales de Celulosa de Cascara de Tuna
Tratamiento Independiente Dependiente
Tipo de &cido Concentracion de acido  Rendimiento (%)
T1 AO 50 AO50
T2 AO 70 AO70
T3 AF 50 AF50
T4 AF 70 AF70

Nota: La tabla muestra la propiedad fisica de las variables independientes de tipo de dcido y concentracion
de dcido con relacion de la variable dependiente Rendimiento.

4.6.3 Técnicas para Demostrar la Veracidad o Falsedad de las HipGtesis
Hipotesis estadistica
La prueba de hipdtesis:
Ho: Hipotesis nula
Ha: Hipdtesis alterna
Donde:
X: Tipo de acido
Y: Concentracion de acido
Tipo de Acido
Ho: Efecto X=0; El tipo de acido no influye en el rendimiento

Ha: Efecto X+#0; El tipo de acido influye en el rendimiento
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Ho: Efecto X=0; El tipo de acido no influye en la luminosidad
Ha: Efecto X#0; El tipo de 4acido influye en la luminosidad
Ho: Efecto X=0; El tipo de 4cido no influye en el croma
Ha: Efecto X+#0; El tipo de acido influye en el croma
Ho: Efecto X=0; El tipo de 4cido no influye en la tonalidad
Ha: Efecto X+#0; El tipo de acido influye en la tonalidad
Concentracion de Acido
Ho: Efecto Y=0; La concentracion de acido no influye en el rendimiento
Ha: Efecto Y+#0; La concentracion de acido influye en el rendimiento
Ho: Efecto Y=0; La concentracion de acido no influye en la luminosidad
Ha: Efecto Y+#0; La concentracion de acido influye en la luminosidad
Ho: Efecto Y=0; La concentracion de 4cido no influye en el croma
Ha: Efecto Y#0; La concentracion de acido influye en el croma
Ho: Efecto Y=0; La concentracion de acido no influye en la tonalidad
Ha: Efecto Y#0; La concentracion de acido influye en la tonalidad
Interaccion Tipo de Acido x Concentraciéon de Acido
Ho: Efecto XY=0; El tipo de 4cido x concentracion de acido no influye en el rendimiento
Ha: Efecto XY#0; El tipo de acido x concentracion de acido influye en el rendimiento
Ho: Efecto XY=0; El tipo de acido x concentracion de acido no influye en la luminosidad
Ha: Efecto XY#0; El tipo de acido x concentracion de 4cido influye en la luminosidad
Ho: Efecto X'Y=0; El tipo de acido x concentracion de 4cido no influye en el croma
Ha: Efecto XY#0; El tipo de 4cido x concentracion de acido influye en el croma
Ho: Efecto X'Y=0; El tipo de dcido x concentracion de acido no influye en la tonalidad
Ha: Efecto XY#0; El tipo de 4cido x concentracion de 4cido influye en la tonalidad
Nivel de Significancia al 5 %
Si p es menor a 0.05; se rechaza la hipotesis nula y se acepta la hipotesis alterna.

Sip es mayor a 0.05; se acepta la hipotesis nula y se rechaza la hipotesis alterna.
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V. RESULTADOSY DISCUSIONES
5.1. Rendimiento
En la tabla N°8 se observan los datos obtenidos de los porcentajes de rendimiento para
T1(AO/50%), T2(AO/70%), T3(AF/50%), T4(AF/70%) con tres repeticiones para cada
tratamiento. Se realiz6 el pesado de la muestra antes de la hidrolisis dciday también el peso de las
muestras después de la hidrodlisis acida y su asistencia por sonicacion para el célculo del

rendimiento de los nanocristales de celulosa a partir de céscara de tuna.

Tabla 8
Rendimiento para los Nanocristales de Celulosa de Céscara de Tuna
Tratamiento Tipo de acido Concentracion de acido (%) Rendimiento (%)
AO 50 57.54
T1 AO 50 57.87
AO 50 57.93
Media 57.78+0.306
AO 70 72.42
T2 AO 70 72.78
AO 70 72.19
Media 72.46+0.298
AF 50 47.37
T3 AF 50 47.84
AF 50 47.52
Media 47.58+0.240
AF 70 68.47
T4 AF 70 68.82
AF 70 68.21
Media 68.50+0.308

Nota: Elaboracion propia

En la tabla 8 se presentan las comparaciones multiples del rendimiento de nanocristales de
celulosa extraidas de la cdscara de tuna por hidrdlisis acida, el rendimiento varia entre el rango de
47.37% a 72.78 %. Los tratamientos T1(AO/50%), T3(AF/50%) Y T4(AF/70%) son los que
obtuvieron menores porcentajes de rendimiento.

El porcentaje de rendimiento de los nanocristales de celulosa extraida de cascara de tuna
se determino utilizando la ecuacion mencionada por el autor Canada Beef (2022), el cual varia de
entre 47.37% a 72.78%, por la concentracion y tipo de 4cido utilizado. Los valores obtenidos en
la prueba son mads altos que el trabajo de investigacion realizado por Coelho et al., (2018) con

27,56% de rendimiento para las muestras obtenidas por hidrdlisis acida por un tiempo de 30 min
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y 20,96% de rendimiento para muestras obtenidas por hidrolisis 4cida y 60 minutos como tiempo
de reaccion de hidrolisis.

Segun el autor (Flauzino Neto et al., 2013) obtuvo nanocristales de celulosa de fibra de
hojas de pina en el que utilizé el método de hidrolisis acida por tiempos de reaccion de 5, 30 y 60
minutos, las muestras pasaron por sonicacion por un tiempo de 10 minutos, los rendimientos de
hidrolisis 4cida, con respecto a la cantidad inicial de fibra fueron de 77, 65y 55% en peso, el
rendimiento de los nanocristales depende del tiempo de reaccion, estos resultados estan dentro del
parametro del porcentaje de rendimiento obtenidos en la muestra, se utilizd el mismo método
(hidrolisis acida asistida por sonicacion), en ambas pruebas se utilizaron diferentes tiempos de

reaccion y diferente concentracion de acido.

Tabla 9

Andlisis de Varianza para el Rendimiento
Fuente Suma de Qrados de Cuadrado Razén — F Valor — P

cuadrados libertad medio

X:Tipo de acido 146.301 1 146.301 1758.07 0.0001
v:.Concentracion  gg1 5ag 1 961.588 11555.23 0.0001
de acido
XY 27.361 1 27.361 328.79 0.0001
Restantes 0.666 8 0.083
Total arreglado 1135.916 11

Nota: Tabla obtenida del programa statgraphics con los datos de rendimiento de los nanocristales de celulosa de
cascara detuna.

En la tabla 9 se tiene los resultados obtenidos por el programa, se observa que la variable
detipo deéacido (X), concentracion de acido (Y) e interaccion (XY) si hubo efecto principal debido
a que el valor de p es menor a 0.05. Por tal motivo decimos que el analisis de varianza para el
rendimiento de los nanocristales de celulosa en tipo de acido (X), concentracion de acido (Y) e
interaccion (XY) si influyen significativamente al 5% y poseen efecto sobre la variable de

respuesta, por lo tanto, se rechaza la hipdtesis nula y se acepta la hipotesis alterna.
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Figura 7

Graéfica de Interacciones para el Rendimiento
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Nota: Figura obtenida del programa statgraphics con los datos de rendimiento de los nanocristales de celulosa de
cascara detuna.

En los resultados obtenidos se tiene una tendencia general para el tipo de 4cido y
concentracion del 50 y 70% produciendo un incremento significativo sobre el rendimiento del
tratamiento acido. Para el efecto de interaccion las dos lineas no son idénticamente paralelas, la
pendiente para el acido fluorhidrico (HF) es ligeramente mayor a diferencia del acido oxalico
(H2C204). Este ligero paralelismo es el motivo de que la interaccion sea estadisticamente
significativa (p mayor a 0.0001) en el ANOVA.

5.2. Color

Al realizar la medicion del color de los nanocristales de celulosa de cascara de tuna se
obtuvieron los resultados de las coordenadas L*, a* y b*, asi como se muestra en la tabla N° 10,
obteniendo para la coordenada L* en las 3 repeticiones valores entre 49 a 55, para la coordenada
a* en las 3 repeticiones valores de 1 a 3 y para la coordenada b* en las 3 repeticiones entre 18 a
28; asi mismo se hallo los resultados para el croma entre 18.03 a 28.16 y para la tonalidad entre
81.47° a 86.82° en comparacion con los resultados del autor Manzanarez et. al (2022) donde
obtuvo los resultados para la coordenada L* es de 42, para la coordenada a* es -5 y para la
coordenadab* es 22, asi mismo para el croma es de 14 y la tonalidad es de 104°, se puede observar
que existe diferencia entre la coordenada L*, asi mismo la diferencia significativa entre la

coordenada a* y b*, se debe a que existe el uso de diferentes acidos al momento de realizar los
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tratamientos y pueda significar la diferencia en la luminosidad asi mismo como pueda que afecte

la metodologia utilizada para realizar el andlisis del color.

Tabla 10
Medicion de Color de los Nanocristales de Celulosa de Cascarade Tuna
Identificacion  L* ar b* C* h°
Tl AOC5 52 2 20 20.10 84.29°
AOC5 49 2 23 23.09 85.03°
AOC5 54 2 22 22.09 84.81°
Media 51.67+2.52 2.00£0.00  21.67+1.53 21.76+1.52 84.71+0.38°
T2 AOC7 51 1 18 18.03 86.82°
AOC7 53 2 18 18.11 83.66°
AQC7 54 2 19 19.10 83.99°
Media 52.67+1.53 1.67+0.58 18.33+0.58 18.41+0.60 84.82+1.74°
T3 AFC5 53 3 26 26.17 83.42°
AFC5 55 2 28 28.07 85.91°
AFC5 54 3 28 28.16 83.88°
Media 54.00+1.00 2.67+0.58  27.33+1.15 27.47+1.12 84.41+1.33°
T4 AFC7 55 3 22 22.20 82.23°
AFC7 54 2 21 21.10 84.56°
AFC7 52 3 20 20.22 81.47°
Media 53.67+1.53 2.67+0.58  21.00+1.00 21.17+0.99 82.75+1.61°

Nota: Elaboracion propia

(Coelho et al., 2018) en su trabajo de investigacion determind la luminosidad de los
nanocristales de orujo de uva después de realizar dos blanqueados, la L, croma y tonalidad que
determind en el primer blanqueado L es 76.69, Croma es de 20.89, tonalidad es de 80.85 grados,
también indica que después de realizar el blanqueamiento la muestra obtiene mayor luminosidad.
En los tratamientos T1,T2,T3 y T4 se obtuvieron valores cercanos a los que obtuvo el autor, esto
debido a que se ha utilizado diferentes parametros en el proceso de blanqueamiento y diferentes
tipos de materia prima.

En conjunto, los resultados indican que la luminosidad (L*) y el angulo de tonalidad (h°)
de la nanocelulosa de céscara de tuna no se vieron afectados de forma estadisticamente
significativa por el tipo ni la concentracion del acido empleado en la hidrdlisis, mientras que el
croma (C*) si mostro diferencias significativas para al menos los efectos principales. El acido
fluorhidrico (HF) gener6 nanocristales de celulosa con mayor intensidad de color amarillo (b*,
C*) y ligeramente mas rojiza (a*) que el acido oxalico (H2C204), y en ambos acidos el incremento
de la concentracion de 50 % a 70 % redujo la intensidad del color (b*, C*). Estos hallazgos son

consistentes con la literatura sobre blanqueamiento de materiales celulosicos, donde condiciones
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de hidrélisis mas intensas favorecen la remocion de cromoéforos residuales sin alterar

sustancialmente el matiz del material.

Tabla 11
Analisis de Varianza para la Luminosidad
Suma de Grados de Cuadrado ,

Fuente cuadrados libertad medio Razon -F Valor P
X:Tipo de &cido 8.333 1 8.333 2.778 0.1341
Y:Concentracion ) 434 1 0.333 0.111 0.7475
de acido
XY 1.333 1 1.333 0.444 0.5237
Restantes 24.000 8 3.000
Total arreglado 34.000 11

Nota: Tabla obtenida del programa statgraphics con los datos de luminosidad de los nanocristales de celulosa de
cascara detuna.

En la tabla N° 11 la ausencia de efecto principal para el tipo de acido con un p=0.1341
superior a 0.05, la elegibilidad en el uso de acido oxalico (H2C204) y el 4cido fluorhidrico (HF) no
genera diferencia estadistica significativa sobre la luminosidad de los nanocristales de celulosa ,
asi mismo el efecto de la concentracion de acido con p=0.7475 que varia de 50 a 70% tampoco
altera de manera significativa en la luminosidad de los nanocristales de celulosa; en la interaccion
con un valor de p=0.5237 superior a 0.05 indica que no existe interaccion estadistica significativa
entre el tipo de acido y su concentracion. Ninguno de los factores evaluados (tipo de acido y
concentraciéon de acido), ni su combinacion binaria, ejercen un efecto significativo sobre la
Luminosidad al 95.0% de confianza (p > 0.05). En consecuencia, la luminosidad de los
nanocristales de celulosa a partir de c4scara de tuna se mantiene estable e independiente de la
naturaleza del dcido o de su fuerza quimica en los intervalos probados.

Figura 8

Graéfica de Interacciones para la Luminosidad
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Nota: Figura obtenida del programa statgraphics con los datos de luminosidad de los nanocristales de celulosa de
cadscara detuna.

El cruce de lineas no es significativo porque aunque las rectas de las concentraciones
visualmente se cruzan en la figura N°8, este cruce ocurre a una escala de variabilidad sumamente
pequeila, como se determind en la tabla de ANOVA, la interaccion de tipo de acido y su
concentraciéon no es significativo. En el uso del acido oxalico (H2C204) al aumentar la
concentracion del 50% al 70% , la luminosidad promedio aumenta ligeramente, por el contrario,
con el uso del acido fluorhidrico (HF) al aumentar la concentracion del 50% al 70%, la luminosidad
disminuye ligeramente. El cruce visual que se observa en la figura N°8 no representa un efecto
real o estadistico significativo sobre la variabilidad de la experimentacion. Se concluye que el

efecto del tipo de acido y su concentracién sobre la luminosidad es el mismo sin importar la

interaccion.

Tabla 12

Andlisis de Varianza para el Croma
Fuente Suma de C_%rados de Cuadrado Razén — F Valor — P

cuadrados libertad medio

X:Tipo de acido 53.763 1 53.763 43.718 0.0002
v:.Concentracion ¢4 5o 1 69.607 56.675 0.0001
de acido
XY 6.512 1 6.512 5.295 0.0504
Restantes 9.838 8 1.230
Total arreglado 139.811 11

Nota: Tabla obtenida del programa statgraphics con los datos de croma de los nanocristales de celulosa de cascara de
tuna.

En la tabla N°12 el efecto principal es altamente significativo tanto para el tipo de acido
asi como la concentracion de 4cido, ejercen una influencia estadisticamente significativa sobre la
saturacion de color. El valor p=0.0504 se encuentra practicamente en el umbral critico de 0.05, lo
cual refleja una tendencia visual en la figura N°9 donde al incrementar la concentracion de acido
oxalico (H2C204)y acido fluorhidrico (HF) las pendientes disminuyen ligeramente, este valor de
interaccion se situa en el limite de significancia estadistica con 95% de confianza. A diferencia de
la luminosidad, el croma o saturacion de color si se ve severamente afectado por las condiciones
del tipo de &cido y su concentracion, al cambiar el tipo de acido o incrementar la concentracion de

acido, esto reduce la intensidad de color delos nanocristales de celulosa a partir de cascara de tuna.
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Figura 9

Graéfica de Interacciones para el Croma
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Nota: Figura obtenida del programa statgraphics con los datos de croma de los nanocristales de celulosa de cascara
de tuna.

En la figura N°9 el comportamiento visual sobre el tipo de acido, al cambiar de acido
oxalico (H2C204) a acido fluorhidrico (HF), la saturacion de color cae significativamente para
ambos, en la concentracion de acido al subir del 50% al 70% se reduce drasticamente el croma, la
linea azul de concentracion al 50% se encuentra sobre la linea roja del 70%. La linea de la
concentracion de acido al 50% se visualiza una pendiente descendente pronunciada y para la linea
de concentracion de acido al 70% se visualiza también la pendiente de forma descendente, pero
ligeramente suave. Existe la falta de paralelismo y la mayor inclinacion de la linea de
concentracion de acido al 50% nos indica que el croma es mucho mas sensible con el uso de
diferentes acidos a bajas concentraciones. Para obtener una mejor saturacion de color se debe de
utilizar el 4cido oxalico (H2C204) al 70%, en cambio, para la mayor intensidad cromatica se logra

con acido fluorhidrico (HF) al 50%.

Tabla 13

Analisis de Varianza para la Tonalidad
Fuente Suma de Grados  de Cuadrado Razén — E Valor — P

cuadrados libertad medio

X:Tipo de &cido 4.236 1 4.236 2.257 0.1715
Y:Concentracion 4 779 1 1771 0.943 0.3509
de &cido
XY 2.332 1 2.332 1.242 0.2974
Restantes 15.019 8 1.877
Total arreglado 23.358 11

Nota: Tabla obtenida del programa statgraphics con los datosde tonalidad de los nanocristales de celulosa de cascara
de tuna.
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Enla tabla N°13 la ausencia de efecto principal para el tipo de 4cido no genera variaciones
estadisticamente significativas en el uso de acido oxalico (H2C204)y acido fluorhidrico (HF) para
el matiz de color, para la concentracion de acido tampoco influye significativamente en el matiz
de color sin depender de si es 50% o 70%. En la interaccion de tipo de 4cido y su concentracion
con el valor dep=0.2974, valor que esta por encima del umbral de significancia de 0.05, nos indica
que el efecto de la concentracion de acido sobre el matiz de color no depende del tipo de 4cido que
se utiliza. Al visualizarse el valor de p superior a 0.05, donde el tipo de 4cido, su concentracion y
su interaccion no alteran significativamente sobre el matiz de color de los nanocristales de celulosa
de cascara de tuna, identificando que el matiz de color es intrinseco y permanece estable frente a
las variaciones después de los pre tratamientos e hidrolisis acida.

Figura 10

Gréfica de Interacciones para la Tonalidad
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Nota: Figura obtenida del programa statgraphics con los datos de la tonalidad de los nanocristales de celulosa de
cascara detuna.

En la figura N°10 en el comportamiento visual para el uso de 4cido oxalico (H2C204)
muestra que las concentraciones de 50% y 70% convergen practicamente en el mismo punto,
registrando una tonalidad promedio mas elevada, en el uso de acido fluorhidrico (HF) se muestra
una discrepancia sobre la concentracion, al usar una concentracion del 50% esta en un punto mas
alto a diferencia de usar una concentracion del 70% donde su valor cae en un punto mas bajo. En
la tendencia de las pendientes, sobre la linea de concentracion de acido al 70% tiene una pendiente
ascendente muy pronunciada, mientras que la linea de concentracion de acido al 50% presenta una
inclinacion casi horizontal. Aunque la convergencia visual de las lineas muestra un leve cruce en
el extremo derecho dentro de la figura N°10, se muestra la convergencia sobre la concentracion

del acido oxalico. A pesar de la visible pendiente de la linea de concentracion de &cido al 70%, la
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variacion abarca un rango muy estrecho. Como se determind en la tabla N°13, la pendiente
marcada de concentracion a 70% no alcanza significacion estadistica. El matiz de color de los
nanocristales de celulosa de cascara de tuna no se ve afectado significativamente por el tipo de
acido, concentracién ni su interaccidon, se conserva en angulo de matiz muy estable, esto es
caracteristico del perfil cromatico de la cascara de tuna, independientemente de los pre
tratamientos e hidrolisis acida aplicada para la obtencion de nanocristales de celulosa.
5.3. Estructura Morfologica (SEM)

Para conocer la estructura de los nanocristales obtenidos a partir de cascara de tunaen los
tratamientos T1(AO/50%), T2(A0/70%), T3(AF/50%), T4(AF/70%); se obtuvieron imagenes por
Microscopia Electronica de Barrido (SEM).

Figura 11
Estructura Morfoldgica del Tratamiento 1 T1(AO/50%)
A B

Nota: Imégenes de microscopia electronica de barrido para observarla estructura morfolégica de los nanocristales de
celulosa de céscara de tuna.

En las imagenes de la figura N°11 se observa la estructura morfologica del T1(AO/50%),
con el uso de acido oxdlico (H2C204) en concentracion de 50%. En la imagen A se observa la
estructura a 5 nandmetros, lo cual nos permite observar de mejor forma la estructura morfologica
de los nanocristales, la figura B esta a una escala de 10 nandmetros.

La micrografia SEM obtenida a 10 nanémetros se revela que el proceso de hidrdlisis acida
produjo una eliminacion significativa de la fase amorfa de la celulosa, exponiendo nanofibras con
estrias longitudinales caracteristicas de la region cristalina. Las zonas rugosas y fragmentadas
indican una erosion acida selectiva, relacionada con la liberacion de nanocristales de celulosa
(NCC). Asimismo, la presencia de pequefios agregados compactos sugiere la aglomeracion de

nanocristales durante el secado previo al analisis.
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Figura 12
Estructura Morfoldgica del Tratamiento 2 T2(A0/70%)
A B

Nota: Imagenes de microscopia electronica de barrido para observarla estructura morfologica de los nanocristales de
celulosa de cascara detuna.

En la figura N°12, en las imagenes se observa la estructura morfologica del tratamiento 2
con 4cido oxalico (H2C204) al 70%. La estructura de los nanocristales de celulosa a partir de
cascara de tuna mediante Microscopia Electronica de Barrido (SEM), las muestras se han obtenido
mediante hidrolisis acida, seguido de un tratamiento de sonicacion. En la imagen se observan los
cambios estructurales, donde se observa una estructura menos aglomerada.

La micrografia SEM a 4 nanometros evidencia que la muestra celulésica experiment6 una
erosion significativa tras la hidrélisis acida, reflejada en la presencia de surcos profundos,
deslaminacion dela superficie fibrilar y desprendimiento de la matriz amorfa. Sobre esta estructura
se observan agregados nanométricos compatibles con nanocristales de celulosa. Esto confirma la
desintegracion parcial de la fibra y la formacion de dominios cristalinos pequefios y aglomerados,
lo que indica que el proceso logré exponer y liberar los cristales.

Figura 13
Estructura Morfologica del Tratamiento 3 (AF/50%)

A B
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Nota: Imégenes de microscopia electronica de barrido para observarla estructura morfologica de los nanocristales de
celulosa de cdscara detuna.

En la figura N°13 en las imagenes A y B se observa la estructura morfoldgica del
tratamiento 3 con el uso deacido fluorhidrico (HF) en concentracion de 50%. La estructura después
de los procesos quimicos se observa la formacion de nanocristales con una estructura solida y en
forma de varilla irregular que presenta porosidad, en la imagen A se realizo la visualizacion de los
nanocristales a 10 nanometros. La composicion elemental presente es de mayor cantidad de
carbono y oro, en cantidades minimas se encuentra el oxigeno, calcio, aluminio y cloro.

La micrografia SEM obtenida a 5 nandémetros muestra una morfologia predominantemente
fibrilar, caracteristica de materiales celulosicos parcialmente hidrolizados. En la imagen se observa
una estructura alargada similar a una microfibrilla, cuya superficie presenta una textura rugosa e
irregular. Este patron es tipico de la remocion de regiones amorfas durante la hidrélisis acida,
proceso através del cual se exponen las zonas mas ordenadas correspondientes a los nanocristales
de celulosa (CNC).

Asimismo, la imagen evidencia una estructura compuesta por microfibras con didmetros
superiores a los nanocristales individuales, lo que indica que el material analizado corresponde a
una mezcla de fibrillas parcialmente despolimerizadas y nanocristales aglomerados
Figura 14
Estructura Morfologica del Tratamiento 4 (AF/70%)

A B

Nota: Imégenes de microscopia electronica de barrido para observarla estructura morfologica de los nanocristales de
celulosa de cdscara detuna.

En la figura N°14, en las imagenes se observa la estructura morfoldgica en el tratamiento
4 con el uso de éacido fluorhidrico (HF) en concentracion de 70%. La estructura pasd por
tratamientos quimicos para la formacion de nanocristales como se observa en las imagenes Ay B,

una estructura solida y aglomerada donde se presenta porosidad, se realizd la observacion a un
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tamafo de 10 nanémetros. En la imagen se observa una estructura trenzada o retorcida, formada
por haces de microfibrillas celuldsicas que conservan parte de su geometria original. La superficie
general presenta rugosidad marcada, con desprendimientos laminares y zonas fracturadas, rasgo
caracteristico de la ruptura de las regiones amorfas durante la remocion parcial de hemicelulosa y
lignina.

Imégenes parecidas a las que se ha obtenido reporta Coelho et al. (2018) que caracteriz6 la
morfologia de los Nanocristales de celulosa a partir de orujo de uva, se observo estructuras
interconectadas. Indica que el tratamiento de ultra sonicacion produjo una estructura menos
aglomerada y el aplicar proceso de congelacion delas suspensiones delos nanocristales de celulosa
seguido de la liofilizacion resultd en estructuras de red interconectadas. (Collazo-Bigliardi et al.,
2018) caracterizaron la morfologia de celulosa microcristalina y nanocristales de celulosa de
cascarilla de café y estudio comparativo con cascarilla de arroz a partir de la microscopia
electronica de barrido (SEM) se verificé que los nanocristales de celulosa tienen una estructura
mas ordenada con didmetros que alcanzaron tamafios micro y nanométricos a 60 um, obtuvieron
imagenes SEM desde la materia prima, de cada proceso realizado hasta la obtencion de los
nanocristales, para observar los cambios que se dan en la estructura.

Las imagenes de estructura morfologica obtenidas para cada tratamiento nos muestran
diferencias entre los tratamientos T1, T2,T3 y T4, esto debido a que se utiliz6 diferentes
concentraciones de acido y diferente tipo de 4cido. Se observa que las estructuras morfologicas de
T1 y T2 son menos aglomeradas, lo cual indica que el proceso de hidrolisis acida produjo una
eliminacion significativa de la fase amorfa de la celulosa, exponiendo microfibrillas con estrias
longitudinales caracteristicas de la region cristalina, pero esto no se observa enlos T3 y T4, ya que
presentan estructuras mas aglomeradas, se observan regiones amorfas. (Garcia et al., 2021) en su
trabajo de investigacion obtiene los nanocristales con estructuras aglomeradas y sin una forma
regular, lo que indica que es debido al tipo de materia prima que usd, asi mismo en nuestro trabajo
de investigacion se usa cascara de tuna como materia prima y por lo tanto se obtuvo estructuras
rigidas e irregulares.

5.4. Grupos Funcionales (FTIR)
Para identificar los grupos funcionales de los nanocristales obtenidos a partir de cascara de

tuna en los tratamientos T1(AO/50%), T2(A0O/70%), T3(AF/50%), T4(AF/70%); se obtuvieron
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imagenes por Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier (FTIR) las muestras se han
obtenido mediante hidrdlisis 4acida, seguido de un tratamiento de sonicacion.

Figura 15

Espectros FTIR del Tratamiento 1 (AO/50%)
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Nota: Grafica de espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier de los nanocristales de celulosa de cascara de
tuna.

En la figura 15, en la region de 3600-3200 cm™', se observa una banda ancha atribuida al
estiramiento O—H, correspondiente a los grupos hidroxilo presentes en la superficie de los CNCy
ala formacion depuentes de hidrégeno intra e intermoleculares. La forma y amplitud de esta banda
son indicativas de una estructura altamente ordenaday con abundantes interacciones hidrofilicas,
propias de nanocristales con elevada cristalinidad. Las sefiales débiles registradas entre 2950 y
2850 cm™ corresponden a los estiramientos C—H de los grupos metilo y metileno presentes en la
cadena glucosidica.

La banda cercana a 1640 cm™ se asocia tipicamente a la vibracion de flexion del agua
adsorbida. En los CNC, esta senal es comin debido a la fuerte afinidad por el agua resultante de
los grupos hidroxilo expuestos tras la hidrolisis adciday del aumento de la superficie especifica. En
la region comprendida entre 1428 y 1370 cm™, se identifican sefiales correspondientes a las
vibraciones de deformacion CH2 y C—H. La banda alrededor de 1430 cm™ es especialmente
relevante, ya que se considera un marcador asociado al orden cristalino de la celulosa tipo I, tipico
delos CNC. Entre 1160 y 1030 cm™ se observan picos intensos atribuibles al estiramiento C—O—

C del enlace glucosidico y a las vibraciones C—O, caracteristicos de las unidades anhidroglucosa.
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Estas bandas constituyen la huella principal de la celulosa y confirman que la hidrélisis no alterod
la estructura del esqueleto glucopirandsico. La banda ubicada alrededor de 890 cm™ corresponde
al modo de vibracion asociado al enlace B-(1—4)-glucésido, considerado un marcador inequivoco
dela celulosa nativa tipo I. En conjunto, el espectro FTIR confirma que los nanocristales obtenidos
mantienen la estructura quimica caracteristica de la celulosa tipo I, incluida la presencia del enlace
B-(1—4), los grupos hidroxilo superficiales y la cristalinidad tipica del material. Esto confirma que
el proceso de hidrolisis acida fue efectivo en aislar CNC sin modificar la identidad quimica
fundamental del polimero.

Figura 16

Espectros FTIR del Tratamiento 2 (AO/70%)
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Nota: Grafica de espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier de los nanocristales de celulosa de cascara de
tuna.

En la figura 16 se observa un pico amplio en la region de 3300-3400 cm™, correspondiente
al estiramiento O—H y asociado a la red de puentes de hidrogeno propios de la celulosa de tipo L.
La banda cercana a 2900 cm™ se atribuye al estiramiento C—H de los grupos alifaticos presentes
en la cadena glucopiranosica.

La senal alrededor de 1640 cm™ esta relacionada con la vibracion de O—H del agua
fisicamente adsorbida, caracteristica comin en materiales higroscopicos. Adicionalmente, las
bandas entre 1430 y 1370 cm™ corresponden a la deformacion del grupo CH:, y su presencia estd
asociada a la fraccion cristalina del material. La banda identificadaen 1160 cm™ representa el

estiramiento asimétrico del enlace C—O—C del anillo glucosidico, mientras que el conjunto de
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sefales entre 1050 y 1030 cm™ corresponde a las vibraciones C—O de grupos alcohol primario y
secundario. La banda situada alrededor de 890 cm™ confirma la presencia del modo vibracional
caracteristico del enlace B-1,4-glucosido.

Figura 17

Espectros FTIR del Tratamiento 3 (AF/50%)

Nota: Grafica de espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier de los nanocristales de celulosa de cascara de
tuna.

En la figura N°17 se observan bandas caracteristicas de la estructura polisacarido de la
celulosa. Se identifico un pico amplio en la region de 3300-3400 cm™ correspondiente al
estiramiento O—H, atribuible a los puentes de hidrégeno intramoleculares propios de la celulosa.
La sefial cercana a 2900 cm™ se relaciona con el estiramiento C—H de los grupos metileno y metino
presentes en la cadena glucosidica.

Asimismo, se observo una banda alrededor de 1640 cm™ asociada al estiramiento O—H del
agua fisicamente adsorbida, lo cual es comiin en materiales higroscdpicos como la celulosa. Las
bandas situadas entre 1430 y 1370 cm™ corresponden a la deformacion de CHz y se relacionan con
la region cristalina del material. Por otra parte, la sefial a 1160 cm™ se atribuye al estiramiento
asimétrico del enlace C—O—C del anillo glucopiranésico, mientras que las bandas entre 1050 y
1030 cm™ representan las vibraciones C—O de grupos alcohol primario y secundario. La banda
situada alrededor de 890 cm™ confirma la presencia del modo vibracional caracteristico del enlace

B-1,4-glucosido.
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Figura 18
Espectros FTIR del Tratamiento 4 (AF/70%)
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Nota: Grafica de espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier de los nanocristales de celulosa de cascara de
tuna.

En la figura N°18 la region de 3600-3000 cm™, se observo una banda ancha centrada en
3340-3400 cm™, asociada al estiramiento de los grupos O-H y atribuida a los puentes de
hidrégeno caracteristicos de la celulosa. Asimismo, el pico ubicado alrededor de 2900 cm™
corresponde al estiramiento delos enlaces C—H propios dela estructura glucopirandsica. Los picos
identificados en 1430 y 1370 cm™ corresponden a la deformacion CH: y C—H, respectivamente,
ambos caracteristicos de la celulosa tipo I. Los picos intensos en 1160, 1110 y 1058—1030 cm™ se
asignan a vibraciones C—O—C y C-O del enlace B-1,4 glucosidico y del esqueleto celulosico.
Finalmente, la sefial en 895 cm™ confirma la presencia del enlace B-1,4, considerado el principal
indicador de nanocristales de celulosa.

En el FTIR para cada tratamiento se observa que hay espectros similares, en los cuatro
tratamientos se observaron bandas entre 3600-3000 cm™ asociada al estiramiento de los grupos
O-Hy en los cuatro tratamientos estd presente el pico dentrodela region 880-890 cm™. Resultados
similares fueron obtenidos por Riva Reyes (2013), en su evaluacion de NCC encontrd picos de los
grupos O—Hy los enlaces de hidrogeno, bandas en 1.304, 1.158, 1.052, y 1.026 cm—1 corresponden
a enlaces C—C, un estiramiento en el puente del enlace glucosidico de la celulosa (C—O—C)y a los

estiramientos C—O.
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VI. CONCLUSIONES
El tratamiento 2 al usar 4cido oxalico (H2C204) con una concentracion del 70 %, nos
presento el mayor rendimiento de 72.46% equivalente a 6.67 g de nanocristales de celulosa
a partir de céscara de tuna, seguido del tratamiento 4 al usar acido fluorhidrico (HF) con
una concentracion del 70 %, se tiene el rendimiento del 68.50 % equivalente a 6.30 g de
nanocristales de celulosa a partir de cascara de tuna. Esto permite establecer al tratamiento
2 como la condicion experimental mas eficiente para maximizar la recuperacion de los
nanocristales de celulosa a partir de cascara de tuna.
El color en los tratamientos evaluados modifico las coordenadas del espacio CIELab. En
la luminosidad y tonalidad no hay diferencia estadistica después de los pre tratamientos e
hidrolisis 4cida. El tratamiento 2 de 4acido oxalico (H2C204) al 70% favorecié una mejor
saturacion de color de 18.41 en el croma, mientras que el tratamiento 3 de acido
fluorhidrico (HF) al 50% tiene mejor intensidad cromatica de 27.47, evidenciando que las
condiciones de hidrélisis influyen sobre las propiedades opticas del croma de los
nanocristales de celulosa de cascara de tuna. Para tener mayor saturacion es con el uso del
acido oxalico (H2C204) y para tener mayor intensidad cromatica es en el uso del acido
fluorhidrico (HF).
La caracterizacion mediante microscopia electronica de barrido (SEM) evidencid
estructuras compatibles con nanocristales de celulosa en el tratamiento 2 nos indic6 una
estructura solida, aglomerada con varillas irregulares y porosidad con el uso de acido
oxalico (H2C204) al 50% y estructura menos aglomerada e individual con el tratamiento 4
de 4cido fluorhidrico (HF) al 70%, observandose particulas aglomeradas con morfologia
irregular, presencia de varillas y porosidad superficial, caracteristicas asociadas al
tratamiento quimico y al proceso de sonicacion empleados durante la obtencion.
El analisis por espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) identifico la
presencia de los grupos funcionales caracteristicos de la celulosa que son los principales
grupos funcionales hidroxilo, metileno y éter, que son indicadores de los estiramientos
adecuados de una estructura de nanocristales de celulosa, con el mejor resultado en los
tratamientos 1 y 2 con 4cido oxalico (H2C204), asi mismo, con estiramientos mas bajos en
los tratamientos 3 y 4 con 4cido fluorhidrico (HF) demostrando que la estructura quimica

caracteristica de la celulosa se conservo después del proceso de hidrolisis 4cida.
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VII. RECOMENDACIONES

Para obtener mejor eficiencia de obtencion de nanocristales, es recomendable usar otros
tipos de residuos agroindustriales que se generan en el Perti, ademas de que se pueden identificar
otras dimensiones nanométricas establecidas para los nanocristales de celulosa.

El uso de guantes, mascarillas, lentes protectores y una campana extractora de gases como
precaucion al momento de usar los 4dcidos sobre las muestras para evitar contaminacion del medio
ambiente asi como accidentes en el area de trabajo por el potencial peligroso de algunos acidos
utilizados en esta investigacion.

La hidrolisis acida es critica para el aislamiento de nanocristales de celulosa. Si bien el
acido sulfurico (H2SO4) es el estandar, el empleo de acido fluorhidrico (HF) se plantea de manera
experimental para tratar directamente la biomasa rica en silice. Este enfoque busca contrastar como
la fuerte capacidad para romper interacciones inter e intramoleculares de hidrogeno altera el
rendimiento, la morfologia y el indice de cristalinidad final en comparaciéon con los métodos
convencionales.

Realizar un estudio de rentabilidad para su uso en peliculas biodegradables de los
nanocristales de celulosa de cascara detuna, en conjunto con una evaluacion financiera sobre los
costos de produccion del residuo agroindustrial de la cadscara de tuna, con la finalidad de conocer
la rentabilidad de este producto.

Realizar estudios sobre la influencia del tiempo en el tratamiento alcalino y el blanqueo

realizados antes de la hidrélisis acida para la obtencion de nanocristales de celulosa.
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Matriz de Consistencia

ANEXO
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Problema general Objetivo general HipGtesis general Variables Metodologia Producto

¢Como influye la hidrolisis Obtener y  caracterizar La  hidrOlisis  acida Tipo de é&cido y Para la obtencion Nanocristales de
acida asistida mediante nanocristales de celulosa a influye en laobtenciony concentracion  del de los celulosa a partir de
sonicacion  sobre partir de céscara de tuna caracterizacion de los 4cido. nanocristales de céscara de tuna.
obtencion de (Opuntia ficus-indica) nanocristales de celulosa se

nanocristales de celulosa mediante hidrélisis acida. celulosa a partir de utilizara el método

y la caracterizacion a partir cascara de  tuna de hidrdlisis acida

de céscara de

(Opuntia ficus-indica)?

(Opuntia ficus-indica).

por sonicacion

N°  Problema especifico Objetivo especifico Hipotesis especifica Variables Metodologia Producto

1 ¢Cual es el efecto de la Evaluar la influencia de la La  hidrdlisis acida El rendimiento del El rendimiento se Resultados de
hidrdlisis acida en el hidrolisis acida en el afectaen el rendimiento proceso de calcula como la célculo del
rendimiento de rendimiento de los de los nanocristales de obtencion de relacion entre  rendimiento.

nanocristales de celulosa

de cascara de tuna?

nanocristales de celulosa.

celulosa de céscara de
tuna.

nanocristales de
celulosa.

masa obtenida y
masa inicial
multiplicada  por
100%.
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¢Como influye la hidrdlisis Analizar el efecto de la La hidrdlisis 4cida El color de los El espacio CIE L* Resultados
acida sobre el color de los  hidrdlisis &cida en el color de influye en el color de los  nanocristales de a* b* para obtenidos en las
nanocristales de celulosa los nanocristales de celulosa nanocristales de celulosa. determinar el color. coordenadas L* a*
de céscara de tuna? a partir de cascarade tuna.  celulosa de cascara de Segun  Canada yb*
tuna. Beef, el
rendimiento es el
peso inicial de la
muestra sobre el
producto final, todo
esto  multiplicado
por el cien.
¢Cual es la Caracterizar la estructura La estructura  Estructura Analisis de Resultados de la
caracterizacion de la morfologica de los morfolégica de los morfoldgica de los microscopia estructura
estructura  morfologica nanocristales de celulosa nanocristales de nanocristales de electronica de morfologica.
mediante microscopia mediante microscopia celulosa de cascara de celulosa. barrido (SEM).
electronica de barrido electronica de barrido (SEM). tuna se caractetizan
(SEM)? mediante  microscopia
electronica de barrido
(SEM).
¢Como influye la hidrolisis Evaluar e identificar los Los grupos funcionales Los grupos El  andlisis de Resultados de los
acida sobre los grupos grupos funcionales de los de los nanocristales de funcionales de los Espectroscopia grupos funcionales
funcionales  de  los nanocristales de celulosa de celulosa de cé&scara de nanocristales de infrarroja con del laboratorio.
nanocristales de celulosa la cascara de tuna mediante tuna se identifican celulosa. transformada  de
de céscara de tuna espectroscopia infrarroja por mediante Fourier (FTIR).
mediante espectroscopia transformada de Fourier espectroscopia
infrarroja por transformada  (FTIR). infrarroja con

de Fourier (FTIR)?

transformada de Fourier
(FTIR).
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Etapa 0: Lavado + Secado (30 dias al sol)

Masa (gramos)

Entrada  Salida
Entrada: Cascara de tuna fresca 10000
Salida: Céscara seca (después de lavado y secado) 1980
Pérdida: Agua evaporada durante el secado + tierra/polvo removidos en 8020
el lavado
Etapa 1: Molienda + Tamizado (tamiz 120, tamiz 230 y otros)
Entrada: Cascara seca 1980
Salida 1: Harina retenida en tamiz 230 (0.063 mm) — seleccionada para 480
el estudio
Salida 2: Harina de los otros 3 tamices (granulometria mas gruesa) — 1220
no utilizada
Pérdida: Material perdido en la molienda + particulas que no pasaron 280
por ningun tamiz
Etapa 2: Seleccion de la muestra de estudio
Entrada: Harina tamiz 230 disponible 480
Salida: Harina utilizada en el estudio (4 tratamientos x 40 g) 160
Pérdida: Excedente de harina no llevado a experimentacién (no es 320
pérdidareal de proceso)
Etapa 3: Primer lavado (agua destilada, 70°C, 600 rpm, 2h) — por
tratamiento
Entrada solido: Harina de céscara de tuna 40.00
Entrada liquida: Agua destilada (400 mL) 400.00
Entrada total 440.00
Salida so6lido: Muestra filtrada con tela de organza 3547
Salida liquida: Filtrado (agua + sélidos disueltos/arrastrados) 404.53
Pérdida: Solidos disueltos/arrastrados en el filtrado y residuos 4.53
removidos con el agua de lavado
Etapa 4: Segundo lavado (acido acético + didxido de cloro, 60°C, 90
min) — por tratamiento
Entrada s6lido: Muestra del primer lavado 35.47
Entrada liquida: Agua (1300 mL) + dioxido de cloro (26 mL) + acido  1339.00
acético (13 mL)
Entrada total 1374.47
Salida s6lido: Muestra filtrada y lavada hasta pH 6-7 27.85
Salida liquida: Filtrado (agua + reactivos + s6lidos solubilizados) 1346.62
Pérdida: Componentes solubilizados por el acido acético/didoxido de 7.62
cloro y pérdidas en filtrado y lavado
Etapa 5: Tratamiento alcalino (KOH 3% m/v, 70°C, 90 min) — por
tratamiento
Entrada s6lido: Muestra del segundo lavado 27.85
Entradaliquida: Agua (1426 mL) + KOH (42.78 g) 1468.78
Entrada total 1496.63
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Salida so6lido: Muestra filtrada y lavada hasta aclarar el color del agua
Salida liquida: Filtrado (agua + KOH + hemicelulosa/residuos
solubilizados)

Pérdida: Remocion de hemicelulosa, lignina y residuos solubilizados
por el KOH, més pérdidas de filtrado/lavado

19.71
1476.92

8.14

Etapa 6: Blanqueamiento (NaClO 1.7%) + secado (36h) + molienda
— por tratamiento

Entrada sélido: Muestra del tratamiento alcalino

Entrada liquida: Agua+NaClO (835+14.195 mL) + solucion buffer (835
mL)

Entrada total

Salida so6lido: Muestra deslignificada, blanqueada, seca y molida
Salida liquida/vapor: Filtrado + agua evaporada en el secado

Pérdida: Remocion de hemicelulosa y lignina residual por el hipoclorito
de sodio + agua evaporada en el secado

19.71
1684.20

1703.91
9.20
1694.71

10.51

Etapa 7: Hidrolisis acida + sonicacion — por tratamiento

Entrada solido: Muestra deslignificada y blanqueada
Entrada liquida: Solucion acida (10 mL/g)
Entrada total

9.20
92.00
101.20

Salida so6lido T1: Nanocristales de celulosa a partir de cascara de tuna
Salida liquida T1: Sobrenadante + agua de lavado + filtrado

Pérdida TI1: Fraccion de celulosa hidrolizada/solubilizada +
sobrenadante descartado en centrifugacion + pérdidas de filtrado y
lavado

Rendimiento T1: Salida sélido T1/ Entrada sélido x 100%

5.31576
95.88424
3.88424

57.78 %

Salida so6lido T2: Nanocristales de celulosa a partir de cascara de tuna
Salida liquida T2: Sobrenadante + agua de lavado + filtrado

Pérdida T2: Fraccion de celulosa hidrolizada/solubilizada +
sobrenadante descartado en centrifugacion + pérdidas de filtrado y
lavado

Rendimiento T2: Salida s6lido T2/ Entrada sélido x 100%

6.66632
94.53368
2.53368

72.46%

Salida solido T3: Nanocristales de celulosa a partir de cdscara de tuna
Salida liquida T3: Sobrenadante + agua de lavado + filtrado

Pérdida T3: Fraccion de celulosa hidrolizada/solubilizada +
sobrenadante descartado en centrifugacion + pérdidas de filtrado y
lavado

Rendimiento T3: Salida s6lido T3/ Entrada sélido x 100%

4.37736
96.82264
4.82264

47.58%

Salida s6lido T4: Nanocristales de celulosa a partir de cascara de tuna
Salida liquida T4: Sobrenadante + agua de lavado + filtrado

Pérdida T4: Fraccion de celulosa hidrolizada/solubilizada +
sobrenadante descartado en centrifugacion + pérdidas de filtrado y
lavado

Rendimiento T4: Salida sélido T4/ Entrada sélido x 100%

6.302
94.898
2.898

68.50%

Fuente: Elaboracion propia



Anexo 3

Fotografias del Area Experimental de la Obtencion de Nanocristales de Celulosa
Foto 01

Secado de Cascara de Tuna

Lugar: Ambiente abierto para el secado a temperatura ambiente.
Fecha: 26/04/2024

Foto 02

Cascara de Tuna Seca

Lugar: Ambiente para el secado a temperatura ambiente
Fecha: 26/05/2024
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Foto 03

Pesado de la Cascara de Tuna

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPTIA
Fecha: 27/06/2024
Foto 04

Molienda de la Cascara de Tuna

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA

Fecha: 27/06/2024
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Foto 05

Tamizado de la Harina de Cascara de Tuna

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA
Fecha: 27/06/2024
Foto 06

Preparacion de la Solucion para el Tratamiento Alcalino

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPTA

Fecha: 27/06/2024
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Foto 07

Lavado Mediante Centrifugacion

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPTA
Fecha: 28/06/2024
Foto 08

Tratamiento Acido con Acido Oxalico y Acido Fluorhidrico

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA

Fecha: 01/07/2024
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Foto 09

Secado de los Tratamientos Después del Tratamiento Acido

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA
Fecha: 03/07/2024
Foto 10

Ultrasonido Asistido por Sonicacion

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA

Fecha: 04/07/2024
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Foto 11

Secado Después del Tratamiento Acido Asistido por Sonicacién

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPTA
Fecha: 04/07/2024
Foto 12

Nanocristales de Celulosa de Cascara de Tuna

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPTA

Fecha: 04/07/2024
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Foto 13

Pesado de los Nanocristales de Celulosa para Obtener el Rendimiento

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA
Fecha: 01/08/2024
Foto 14

Acondicionamiento de las Muestras para Medir el Color

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA
Fecha: 01/08/2024



Foto 15

Caja de Luz Acondicionada para Medir el Color

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA
Fecha: 01/08/2024
Foto 16

Sistema de Vision Computarizada

Lugar: Laboratorio de Investigacion — EPIA

Fecha: 01/08/2024
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Foto 17

Acondicionamiento de las Muestras para el Metalizado Previo para SEM

Lugar: Laboratorio de Microscopia Electronica - PIM
Fecha: 12/08/2024
Foto 18

Analisis de Microscopia Electronica de Barrido

Lugar: Laboratorio de Microscopia Electronica - PIM

Fecha: 12/08/2024
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Foto 19

Observacion de la Estructura Morfologica de los Nanocristales de Celulosa

Lugar: Laboratorio de Microscopia Electronica - PIM
Fecha: 12/08/2024
Foto 20

Acondicionamiento de las Muestra para el Analisis de FTIR

Lugar: Laboratorio de Quimica - APEIQ
Fecha: 23/08/2024

83



