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RESUMEN

En la presente investigacidn se obtuvo nanocelulosa a partir de la cdscara de café tipo arabigo
(Coffea arabica) mediante tratamientos de lixiviacion basico-acido y se determinaron las
mejores condiciones para la preparacién de un biosorbente a base de nanocelulosa, capaz de
adsorber cadmio Cd (ll) en un porcentaje considerable. Las variables del proceso fueron el
tiempo de tratamiento acido y la relacién acido/celulosa, las mismas que se estudiaron
mediante un disefio factorial 4x3 dando como las condiciones mds dptimas a un tiempo de 45
minutos y una relacion acido/celulosa de 10 mL/g. Para el andlisis cualitativo de las diferentes
muestras se utilizo las siguientes técnicas de analisis: Espectroscopia de Infrarroja con
Transformada de Fourier (FTIR), Andlisis Termogravimétrico (TGA) y Microscopia Electrénica de
Barrido (SEM), mientras que para un analisis cuantitativo de nanocelulosa se utilizé la técnica de
Microscopia de Fuerza Atdmica (FMA) mostrando fibras de nanocelulosa con una longitud de
152.92 nmy 25.21 nm de didametro. Los resultados de la soluciéon contaminada de cadmio Cd (ll)
gue fue sometida al tratamiento con el biosorbente fueron analizados mediante espectroscopia
de absorcion atomica (AAS), dando como efectividad un 94.6 % de adsorcion de cadmio Cd (I1)

por parte del biosorbente, obteniendo de esta manera resultados éptimos a los esperados.

PALABRAS CLAVE
. NANOCELULOSA
o LIXIVIACION BASICO-ACIDO

. BIOSORBENTE
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ABSTRACT

In the present investigation, nanocellulose was obtained from the arabic type coffee husk by
means of basic-acid leaching treatments and the best conditions for the preparation of a
nanocellulose-based biosorbent capable of adsorbing cadmium Cd (Il) in a considerable
percentage. The variables of the process were the acid treatment time and the acid / cellulose
ratio, the same ones that were studied by means of a 4x3 factorial design giving as the most
optimal conditions a time of 45 minutes and an acid / cellulose ratio of 10 mL /g. For the
qualitative analysis of the different samples, the following analysis techniques were used:
Infrared Spectroscopy with Fourier Transform (FTIR), Thermogravimetric Analysis (TGA) and
Scanning Electron Microscopy (SEM), while for a quantitative analysis of nanocellulose, used the
Atomic Force Microscopy (FMA) technique showing nanocellulose fibers with a length of 152.92
nm and 25.21 nm in diameter. The results of the contaminated cadmium Cd (II) solution that
was subjected to the biosorbent treatment were analyzed by means of atomic absorption
spectroscopy (AAS), giving as effective a 94.6% adsorption of cadmium Cd (ll) by the biosorbent,

thus obtaining optimal results to those expected.

KEY WORDS
. NANOCELLULOSE
. ACID-BASE LEACHING

. BIOSORBENTE
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CAPITULO |

1. INTRODUCCION

1.1. Antecedentes

La Celulosa se muestra como un polisacdrido natural abundante se compone de una
cadena lineal de cientos de unidades de glucosa, se muestra amigable al medio ambiente siendo
un recurso natural renovable presente esencialmente en la pared celular vegetal, madera,
cebada entre otros (Zhang et al., 2019). Ademas se presenta como un biopolimero poli disperso
en el cual cada cadena de celulosa esta ligada a otra mediante enlaces de hidrégeno que le
aportan a la rigidez del material.(Franco, Yépes, & Sanchez, 2009). Debido a la existencia de
estos enlaces entre las cadenas, se forman fibrillas que presentan regiones con estructuras
cristalinas muy estables y altamente ordenadas denominadas nanocelulosa o zonas cristalinas
también existen regiones desordenadas con una orientacidn menor denominadas zonas amorfas

(Herrera Teran, 2018).

Existe exigliidad de estudios realizados de material celulésico a base de la cascara de
café a pesar de presentar una alta capacidad como agente de refuerzo para diferentes
aplicaciones.(Collazo-Bigliardi, Ortega-Toro, & Chiralt Boix, 2018). A nivel mundial el café se
muestra como uno de los productos mas deseados y el Ecuador cuenta con la fortuna de tener
al café como uno de los cultivos que se ha destacado en las exportaciones agricolas (Calero,

2013).
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El Café se ha convertido en uno de los productos mds apreciados no solo a nivel nacional
sino a nivel mundial por lo que su produccidon aumentado significativamente en los ultimos afios
en paises como Brasil, Colombia y Ecuador. El asi que el consumo a nivel mundial de café es muy
elevado un ejemplo claro se muestra en Estados Unidos mediante un estudio se determiné que
en mencionado pais se consume alrededor de 400 millones de tazas de café por dia, de esta
manera se le considera al café como el producto con mayor indice de consumo en paises
desarrollados, principalmente en Estados Unidos y Europa.(Canché-Escamilla, los Santos-

Hernandez, Andrade-Canto, & Gémez-Cruz, 2005).

Canché y colaboradores (2005) realizaron un estudio en el cual se muestra que el café
en el Ecuador se ha constituido en un producto muy representativo en las exportaciones
agricolas dando origen al desarrollo de importantes actividades econdmicas como el comercioy
la industria. En el Ecuador se cultivan distintos tipos de café como son el ardbigo (Coffea arabica)
y robusta, el 55% de la produccidn de café en el Ecuador es del tipo ardbigo (Coffea arabica)
considerado de mayor calidad y se centraliza principalmente en la provincia de Manabi mientras

gue la produccién de café tipo robusta se desarrolla principalmente en la Amazonia.

Debido a que en la provincia de Manabi se concentra la mayor produccién de café tipo
arabigo (Coffea arabica) se ha buscado una empresa cafetera capaz de proporcionar como
desecho la cascara de café, BELCET es la empresa cafetera proveedora de cascara de café para
desarrollar este estudio con el fin de obtener el material celulésico de la cascara de café puesto
que en el proceso del café aproximadamente se consume Unicamente el 5 % de la biomasa

generada en la fabricacién de la bebida, el resto se encuentra en forma de residuo que puede
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ser aprovechado mediante procesos fisico-quimicos debido a que mediante estudios realizados
se ha determinado que en la cascara de café existe un importante porcentaje de celulosa del 57

% (Rodriguez & Zambrano, 2013).

Nanocelulosa es un nanomaterial natural que puede extraerse de la pared celular
vegetal con un tamafo caracteristico de nanémetros de didmetro, este material a la vez
muestra atractivas propiedades como alta resistencia, excelente rigidez y una alta drea de
superficie. La biomasa lignocelulésica comprende varias materias orgdnicas naturales que en su
mayoria se refieren a las plantas, mostrando la mayor cantidad de material de carbono
sostenible como la alimentacidn adecuada para la produccion de biocombustibles y fuente de
sustitucion de polimeros derivados del petrdleo, debido a sus propiedades favorables al medio

ambiente en circulacién (Phanthong et al., 2018).

Borjesson y Westman (2015) realizaron el estudio para la obtencién de nanocelulosa
mediante una hidrdlisis acida con Acido Sulfdrico H,SO4 en el cual se determinaron varias
consideraciones del proceso como el tipo de acido, la concentracién mas favorable del acido, el
tiempo y temperatura a la cual se efectla la reaccidon, por medio de dicho estudio realizado se
considera favorable la utilizacdn de Acido Sulfurico H,SO4 debido a que se obtienen
suspensiones coloidales altamente estables que facilitan la posterior purificacion. Herrera
(2018) se fundamento en la teoria de Bérjesson y Westman (2015) para la obtencion de

nanocelulosa a partir de celulosa de puntas de Abaca.
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Pillai (2013) presentd un estudio en el cual muestra la capacidad de biosorcion de la
nananocelulosa xantada de banano (XNBC) para metales pesados como el Cadmio (Cd). Un
biosorbente que se realizé presenta gran afinidad por los metales pesados puesto que
contienen grupos azufarados los mismos que pueden considerarse como un grupo ligando

blando que tiene una fuerte afinidad por el cadmio.

En este estudio se evaluaron varias consideraciones como el pH, tiempo de aplicacion
del biosorbente y la concentracion inicial de cadmio (Cd), ademas los parametros
termodinamicos tambien se evaluaron a partir de las mediciones de biosorcidn (Pillai et al.,

2013).

Los Xantatos son sales y esteres de dcido Xantico generalmente solubles en agua, estos
a la vez se ha demostrado que los xantatos de almidén solubles en agua en combinacién con
polimeros cationicos forman complejos de polielectrolitos que eliminan eficazmente los metales
pesados, en el estudio que se realiza se determina como el polimero catiénico a la nanocelulosa
gue se somete a una mezcla con xantato para que se obtenga un biosorbente muy selectivo a
las mejores condiciones del proceso en la remocidon de Cadmio (Cd) como metal pesado (Wing,

Doane, & Russell, 1975).

1.2. Planteamiento del problema

La contaminaciéon ambiental debido a la gran cantidad de aguas residuales que
contienen metales pesados acumuladas a nivel mundial aumentando sustancialmente en los

ultimos afos siendo este uno de los problemas ambientales mas relevante debido a su



23

toxicidad, estudios muestran a la biosorcion como una tecnologia alternativa para la remocién
de metales pesados por medio de la elaboracién de biosorbentes a partir de biopolimeros
obtenidos de fuentes de carbono renovables, lo que expondria una solucién mucho mas
completa para los diferentes aspectos de este problema (De Almeida, Ruiz, Lopez, & Pettinari,

2004).

En Ecuador estudios realizados manifiestan que existen diversas fuentes de
contaminacidn de cadmio como erupciones volcanicas, de forma natural, mineralizacién del
material donde resalta la explotacion de minas, es asi que el andlisis de la concentracién de
cadmio realizado por el Instituto Nacional Auténomo de Investigaciones Agropecuarias (INIAP)
arroja que la mayor concentracidon de cadmio como contaminante en el agua se presenta en la
provincia El Oro seguida por Azuay (Mite, Carrillo, & Durango, 2010). Revelando de esta manera
una problematica significativa por la toxicidad que presenta dicho contaminante, debido a esto
se desea desarrollar medidas de prevencién y remediacidon de cadmio mediante la aplicaciéon de

biosorbentes a partir de un biopolimeros como la celulosa presente en la cdscara de café.

La produccion de café en el Ecuador en los Ultimos afios presenta un crecimiento
paulatino, siendo asi que para el afio 2003 la produccion fue de 23.324 hectdreas métricas y
para el 2010 la produccion fue alrededor de 35000 hectareas métricas mostrando un
crecimiento promedio de produccidn de café de 7.63%, esta misma tendencia presenta las
exportaciones de café y derivados de café en el Ecuador, debido a la gran cantidad de
produccion existente de café y gran porcion de desechos que se presentan de este producto

como es su cascara se desea buscar una tendencia ecolégica a este desecho (Calero, 2013).
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El material celuldsico a base de la cascara de café no ha sido estudiado con
anterioridad a pesar de ser una fuente potencial de agentes de refuerzo para distintas
aplicaciones. El café es uno de los productos mas deseados a nivel mundial y el Ecuador cuenta
con la fortuna de tener al café como uno de los cultivos que se ha destacado en las
exportaciones agricolas. Por lo tanto, es pertinente realizar el estudio necesario de biosorcidn a
base de este material celuldsico que optimice el consumo de este abundante recurso, con el fin

de reducir el impacto ambiental por la descarga de contaminantes como metales pesados.

1.3. Justificacion e Importancia

Elementos considerados pesados como el Cadmio (Cd), Plomo (Pb), Cobre (Cu) entre
otros cuando se muestran en cantidades elevadas son calificados como elementos altamente
toxicos que al interactuar con el medio tienen preferencia de acumulacidn en ciertos érganos de
los seres vivos ocasionando problemas graves en la salud (Mite et al., 2010). Debido a esto se ve
en la necesidad de dar un tratamiento adecuado a dichos elementos para mantenerlos en una

concentracién minima y aceptable al medio.

La considerable acumulacion de impactos negativos que se presentan en la actualidad
por parte de metales pesados contenidos en aguas residuales o de riego al medio ambiente ha
contribuido a la estimulacidn del desarrollo de biosorbentes a partir de materia prima organica
(Siracusa et al., 2008). La celulosa como materia prima es la primordial fuente para la
elaboracion de un biosorbente debido a su atractivas propiedades y una alta area de superficie

(Phanthong et al., 2018).
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La aplicacion de esta nueva tendencia ecoldgica a la cascara de café(Coffea) como una
fuente de carbono renovable es de gran importancia para la obtencidon de un nanomaterial
natural como es la nanocelulosa y un polisacarido natural (celulosa) a partir de la pared celular
de la cascara de café (Coffea) debido a la utilizacion de la gran cantidad de este desecho
presente en el Ecuador por parte de varias Industrias para obtener un biosorbente con valor

agregado (Phanthong et al., 2018).

1.4. Objetivos

1.4.1. Objetivo General

e Obtenery caracterizar la Nanocelulosa a partir de la cascara de Café (Coffea) para

elaborar un biosorbente utilizado en la remocién de cadmio como metal pesado.

1.4.2. Objetivos Especificos

e Caracterizar la composicidon de celulosa obtenida a partir de la cdscara de café (Coffea)

mediante andlisis por espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR).

e Determinar el método mas adecuado de lavado y las condiciones mds favorables de

relacién acido/celulosa y tiempo de hidrdlisis en el proceso de obtencidn de nanocelulosa.

e Caracterizar y cuantificar la longitud de fibras de nanocelulosa mediante analisis de

microscopia éptica de barrido (SEM).

e Determinar la temperatura de descomposicién térmica de celulosa, nanocelulosa 'y

biosorbente mediante andlisis termo gravimétrico (TGA).
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e Evaluar las caracteristicas del biosorbente obtenido mediante diferentes andlisis de
espectroscopia de absorcién atémica de Cadmio (Cd) a las mejores condiciones

determinadas.

1.5. Hipotesis
éSe podra obtener un porcentaje considerable de nanocelulosa de la cascara de Café

(Coffea) para poder elaborar un biosorbente capaz de atrapar el cadmio como metal pesado?

1.6. Variables de Investigacion

1.6.1. Variables Independientes
Tiempo de reaccidn, relacion acido/celulosa.
1.6.2. Variables Dependientes

Rendimiento de nanocelulosa.
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CAPITULO Il

2. FUNDAMENTACION TEORICA Y ESTADO DEL ARTE

2.1. Portoviejo — Manabi - Ecuador

La ciudad de Portoviejo se encuentra localizada en la provincia de Manabi siendo su
capital, al noroccidente del Ecuador, su poblacidn aproximadamente de 207 mil habitantes, que
representa el 20.1% del total de la provincia de Manabi, convirtiéndose en la octava ciudad mas

poblada del pais(Lima & Fernando, 2018).

Figura 1.

Ubicacion Geogrdfica-Portoviejo-Ecuador

MAPA DE LA
PROVINCIA DE
MAMABI

Nota. El grafico representa ubicacion geografica de la provincia de Portoviejo. Tomado de (Lima
& Fernando, 2018)

La ciudad de Portoviejo es reconocida por su alta caficultura debido a que la mayoria de
sus habitantes se dedican al cultivo del café (Coffea) hace mas de 100 afios atras, con el pasar
del tiempo esta ciudad no solo se ha centrado en el cultivo del café (Coffea) sino también en la

produccion, comercializacidn, industrializacién y exportacion del café (Coffea), convirtiéndose
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en un sector de suma importancia para la economia del pais (Vasquez Garcia & Mera Vargas,

2015).

El sector rural de Portoviejo llamado El Rodeo de Portoviejo, en dicha zona rural se ha
cultivado café (Coffea) por cientos de afios que ha sido aprovechado por la empresa BELCET S.A
para su procesamiento y su posterior exportacidn, dicha empresa se encuentra ubicada en la via
Portoviejo Rodeo Km 5, fundada en el afio 2000, dedicada a adquirir a los pequefios, medianos y
grandes productores de café, por esta razén la produccién de café es elevada siendo
exportadores de café a EEUU, Colombia, Alemania y Japdn, de mencionada produccion se
obtiene la cascara de café como desecho del proceso que mediante estudios realizados se ha
determinado que este desecho puede ser reutilizado como fuente energia renovable debido a
las propiedades que contiene, es por ello que la cascara de café resultante en el proceso de la
empresa BELCET ha sido tomado en cuenta como materia prima para el desarrollo de este
estudio, intentado de esta manera solucionar varios problemas ambientales, ademds de poder

obtener productos de valor agregado a base de este desecho biodegradable.

2.2. Cascara de café (Coffea)

El consumo del café a nivel mundial aumentado significativamente es por ello que
conforme a crecido también su produccién, en Ecuador el café ha sido uno de los productos que
mas notorio se ha mostrado en la exportaciones agricolas que conjuntamente con otros
productos como el banano y el cacao han constituido fuente de empleo y sustento de la

economia ecuatoriana.
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El proceso de transformacién del café cultivado o café cereza en café pergamino como
producto final se denomina beneficio del café, existen dos métodos para realizar dicho proceso
llamados beneficio, via himeda y via seca. El método de beneficio que se aplica depende del
tipo de café, regularmente para cultivos de café tipo arabigo (Coffea arabica) se procesa por
beneficio via hUumeda y para el tipo de café tipo robusta se procesa por beneficio via seca
aunque pueden existir algunas excepciones de café robusta que se procesa por via himeda esto
se debe a que se desea aprovechar exclusivamente el aroma, amargo y el cuerpo del café cereza

(Puerta, 1999).

Puerta (1999) menciona que el proceso de obtencion de café por via hUmeda permite
obtener un producto de mejor calidad debido a que se realizan etapas diferentes, en el proceso
via humeda comprendes las siguientes etapas: recoleccion, despulpado, remocién del mucilago,
lavado y secado hasta obtener el café pergamino seco como producto final, mientras que las
etapas por via seca comprenden: el secado del grano, se somete a una maquinaria para retirar la
cascara el mucilago y el pergamino que finalmente se obtiene un grano de café color verde
mientras que via seca se obtiene un grano de café color amarillento, el proceso via seca se
muestra desfavorable al proceso via himeda debido a que se requiere mayor cantidad de

tiempo para secar el café cereza y no se aprovecha en su totalidad las cualidades del café.
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Figura 2.

Cdscara de café

Nota. El grafico representa ubicacidn geografica de la provincia de Portoviejo. Tomado de

(Rodriguez & Zambrano, 2013)

2.3. Tipos de café

En el ecuador se cultivan distintos tipos de café que se han denominado café, arabigo
(Coffea arabica) y robusta (Coffea canephora) alrededor del 55 % de la superficie total de la
produccidén de café en el Ecuador es de tipo ardbigo (Coffea arabica) debido a que se lo
considera de mejor calidad y es mas codiciado por el consumidor, la produccién de este tipo se
concentra principalmente en la provincia de Manabi, seguida por la provincia de Lojay un
pequefia cantidad en las estribaciones de la Cordillera Occidental de los Andes. Por otra parte el
cultivo de café tipo robusta se centraliza en la Amazonia Ecuatoriana especificamente en la
provincia de Orellana y Sucumbios, mostrando de esta manera la gran capacidad productiva del
pais siendo uno de los pocos en el mudo en exportar variedades de café (Canché-Escamilla et al.,

2005).
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TIPOS DE CAFE EN

ECUADOR
Clasificacion de café segun la
region
I |
AMAZONIA COSTA Y SIERRA
. L CAFE TIPO
— ROBUSTA (Coffea (Coffea arabica)
canephora) ——

2.4. Lignocelulosa

El material lignocelulésico es el componente principal de la biomasa producida por la
fotosintesis, que a su vez es muy atractivo debido a su bajo costo y gran disponibilidad en el
medio sin embargo existe una gran dificultad para su obtencién como alternativa a energias
renovables debido a que no se ha desarrollado tecnologias de bajo costo aunque se
experimentado métodos fisicoquimicos que permiten aprovechar esta biomasa en la produccion

de biocombustibles.(Cuervo, Folch, & Quiroz, 2009).

La lignocelulosa constituida por los tejidos de los vegetales esta presente en la pared
celular de las plantas, sus componentes principales son la celulosa, hemicelulosa, lignina y
pequefios componentes minoritarios que se presentan en fracciones organicas con diferentes
composiciones como se puede ver en la Tabla 1, la composicion y porcentajes de dichos

componentes depende del tipo de planta, edad y la etapa de crecimiento.(Morales Silvia, 2015)



Tabla 1.

Porcentaje de cada componente presente en la Lignocelulosa

Componente Porcentaje %
Celulosa 20-50
Hemicelulosa 15-35
Lignina 10-30
Proteinas 3-10

Lipidos 1.5

Azucares solubles 10.5

Nota. Recuperado de (Morales Silvia, 2015)

2.5. Celulosa

La celulosa es considerada la molécula natural de mayor abundancia, anualmente se
producen millones de toneladas a partir de fuentes de origen vegetal. Este polimero es el
primordial componente estructural de la pared celular de las plantas. En la actualidad, la
celulosa puede obtenerse de diversas fuentes como son: de origen vegetal, de organismos de
diferentes reinos, via sintesis enzimatica in vitro y por medio de sintesis quimica a partir de

derivados de glucosa bencilados (Chavez, Martinez, Contreras, & Escamilla, 2004).

Esta molécula fue descubierta en 1838 por el quimico Anselme Payen, quien pudo
aislarla por primera vez de la materia vegetal y con ello se pudo determinar su férmula. En las
plantas, la celulosa representa el 33 % de la masa total, ademas de la celulosa, las plantas

presentan otras sustancias como lignina, hemicelulosa, pectinas y ceras, todas estas

32
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propiedades caracterizan a la celulosa como un homopolimero de alto peso molecular (Herrera

Teran, 2018).

Figura 3.

Estructura de celulosa

HO.._
R
OH  H/H
H OH

Nota. El grafico representa la estructura quimica dela celulosa

Debido al alto porcentaje de celulosa presente en las plantas convierte al régimen
vegetal como principal fuente de obtencidn de la celulosa, las principales fuentes de biomasa
residual son la cascarilla de arroz, cascara de café, residuos de la cafia de azucar, residuos de
maiz, residuos de banano y residuos de pifia, tal porcentaje de esta molécula se muestra en la

Tabla 2.

Tabla 2.

Porcentaje de celulosa y Lignina en fibras naturales

Tipo de Biomasa % wt Celulosa % wt Lignina
Fibras de Coco 43 45
Residuos de Maiz 33 14
Mazorcas de Maiz 70 20
Tallo de algoddén 65 18

Fibras de Lino 60-81 2-3
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Fibras de caflamo 70-78 3.7-5
Pifa 79-83 3-4
Pino 60 30
Cascara de arroz 55 35
Cascara de café 50 30
Fibras de sisal 43-88 4-12
Bagazo de cafia de azlcar 40 20
Paja de Trigo 30 15
Madera 40-60 10-35

Nota. Recuperado de (Herrera Teran, 2018)

2.6. Aplicaciones de Celulosa

Debido a su alto grado de pureza e inusuales propiedades fisicoquimicas la celulosa

muestra una gran variedad aplicaciones en diferentes campos.

° La membrana de celulosa presenta una alta capacidad sdnica, es asi que esta

destreza fue aprovechada por la empresa SONY Corp (Pacheco, Yee, Zentella, & Marvan, 2019).

° En la elaboracién de papel ya que presenta una mayor durabilidad y flexibilidad
siendo ideal para la fabricacién de papel moneda o como materia prima para la produccién de

libros (Pacheco et al., 2019).

° Una de las mas reciente y novedosa aplicacién de la celulosa se ha efectuado en
el campo de la medicina, debido a la alta fuerza mecdnica de la pelicula de celulosa en estado
hidratado, su permeabilidad a gases y liquidos y la escasa irritaciéon dérmica que provoca su
contacto ha llevado a denominarle como un sustituto de piel en terapia de quemaduras (Ferrer

Marcelo et al., 2011).
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. En la actualidad existen mayor cantidad de campos industriales donde se puede

desarrollar distintas aplicaciones de celulosa que se detalla en la tabla 3.

Tabla 3.

Aplicacion de Celulosa en la Industria

Industria Aplicacién

Cosmeética Estabilizacion de acondicionadores, emulsiones, cremas.
Textil Material de alta absorcién acuosa

Refineria Material para absorcion de toxinas y aceites

Papel Restauracién de documentos, papel de alta calidad
Alimentos Aditivo de alimentos, fibra dietética.

Maquiladora
Turistica
Investigacion
Tecnologia

Medicina

Componente de partes y refracciones.

Equipo de campar y ropa deportiva.

Inmovilizacién de proteinas y células, resinas para cromatografia.
Diafragmas de alta sensibilidad en micréfonos y audifonos.

Fabricacion de piel artificial en terapia de quemaduras.

Nota. Recuperado de (Pacheco et al., 2019)

2.7. Tratamiento fisico-quimico

La biomasa Lignocelulésica que comprende a la celulosa, lignina, hemicelulosa y otros

componentes minoritarios como pectinas se puede separar por métodos fisicoquimicos. El

tamafio de la particula que se somete al tratamiento fisico es muy importante debido a que

mientras menor sea el tamafio de la particula mayor sera el drea de contacto con los reactantes,

alcanzando de esta manera una mayor eficiencia de reaccidn, por este motivo es necesario

destinar la materia prima a una tratamiento fisico como un proceso de molienda o trituracion

consiguiendo de esta manera el tamafio adecuado de particula para el posterior proceso.
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Por otra parte, con un tamafio deseado de particula la biomasa se somete a un proceso
quimico acido-base para la separacién del componente deseado celulosa de la lignina y

hemicelulosa.

2.8. Tratamiento Alcalino-Acido
. Hidrolisis Basica

La lignina esta presente en todas las plantas vasculares, al igual que los otros
componentes de la biomasa lignocelulésica representando la menor fraccién en la biomasa
dando como resultado redes de lignina-hidratos de carbono, contiene una estructura muy
compleja que no esta definida como otros polimeros naturales como la celulosa y proteinas. La
lignina presenta distintas caracteristicas, se muestra como un polimero vegetal construido a
base de unidades de fenilpropanoides, presenta mayor cantidades de los grupos metoxilo, se

muestra resistente al tratamiento acido, facilmente oxidable y soluble en tratamiento alcali

caliente (Chavez-Sifontes & Domine, 2013).

Una de las principales caracteristicas de la lignina es que se muestra como un
compuesto hidréfobo es decir insoluble en agua, por tal motivo se busca un método quimico en
el cual se pueda introducir en su estructura grupos sustituyentes polares, siendo capaces de
estabilizar las disoluciones de la lignina. Los principales grupos funcionales que afectan a la
reactividad de la lignina son: alcohol bencilico, éter bencilico, metoxi, hidroxilo, y carbonilos.
Para ello se ha desarrollado dos tipos de métodos: oxidativo e hidrolitico que degradan la lignina

y la liberan de los hidratos de carbono (Ysambertt et al., 2009).
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. Hidrélisis Acida

La hidrdlisis acida se lleva a cabo cominmente con el uso de acidos como acido acético
(CHsCOOH), acido sulfurico (H25S04), acido nitrico (HNOs), acido clorhidrico (HCI) debido a que
dichos acidos liberan protones que rompen los enlaces entre los monémeros de las cadenas
poliméricas formadas por la hemicelulosa y celulosa. Las condiciones de reaccion de la hidrolisis
son complejas debido a que se requiere temperaturas por encima de 100 °C y tiempos
prolongados de reaccidn, sin embargo debido a que los enlaces de la hemicelulosa son mas
débiles que los de la celulosa la hidrdlisis acida se puede ejecutar en condiciones menos
drasticas y los componentes de la hemicelulosa quedaran solubilizados (Aguilar, Ramirez,

Garrote, & Vazquez, 2002).

Inmerso en el método quimico, la hidrélisis acida es el método de mayor aplicacion
empleado en la obtencién de nanocristales de celulosa. Fundamentalmente, la hidrdlisis acida
implica la digestion de la celulosa con acido. En primera instancia en este proceso el acido se
difunde en las zonas amorfas de las fibras de celulosa e hidrolizan los enlaces glucosidicos por
medio de la protonacién del oxigeno del enlace glucosidico o del oxigeno ciclico por protones
provenientes del acido. Posteriormente se hidrolizan los grupos finales reductores como
también las superficies de los cristales obteniendo de esta manera fragmentos de cadena mds
reducidos los mismos que corresponden a los cristales de celulosa (Bérjesson & Westman,

2015).
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En este proceso se han utilizado distintos acidos mencionados anteriormente. Sin
embargo la utilizacion del acido sulfurico H25S04 como agente hidrolizante ha sido notable
debido a que el mismo posibilita la obtencidn de suspensiones coloidales altamente estables
presentando un buen rendimiento, aquello facilita la etapa de purificacién (Herrera Teran,

2018).

2.9. Proceso de blanqueamiento de Celulosa

El proceso de blanqueamiento se realiza para la celulosa obtenida de materia prima
muy pigmentada como es el caso del café o del arroz, en la cual se desea dar una coloracion

blanquecina a la celulosa obtenida similar a la celulosa comercial.

Este proceso se lleva a cabo con clorito de sodio (NaClOz) como agente blanqueador,
agua y una solucién buffer de acido acético (CH;COOH) y acetato de sodio (CH3COONa) a pH
igual a 5, la solucién buffer actia como una solucién reguladora del potencial hidrégeno (pH)
debido a la presencia altamente basica por parte del clorito de sodio (NaClO,), todos estos tres
componentes se mezclan en partes iguales y se efectla el proceso a condiciones de temperatura

y presion favorables.

2.9.1. Parametros del proceso de blanqueamiento

Solucion Buffer: Soluciones amortiguadoras o también conocidas como solucione buffer
o solucién tampdn, son soluciones capaces de mantener el potencial hidrégeno (pH) constante
de una solucidn aun cuando se agregue cantidades pequefias de acido o base, o se diluya la

solucion (Gonzalez et al., 2015).
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Potencial Hidrégeno: Se define como la medida de actividad del ion hidrégeno en una
solucion, que a la vez se determina con el logaritmo del inverso de la concentracion de iones

hidrégeno [H*] (Ritter, 2010).

2.10. Nanocelulosa

Una gran cantidad de subproductos agricolas se utilizan para aislar fibrillas de celulosa.
Hasta el momento, la motivacion para investigar los desechos mds comunes localmente ha
aumentado el interés en la produccion de nanocelulosa, utilizando subproductos de cereales
tales como cascarillas de trigo, soya, arroz asi como demas residuos de cultivos como el bagazo

de yuca, bagazo de yuca, bagazo de cafia, cascara de café, hojas de pifia (Payan, 2016).

Figura 4.

Andlisis de Nanocelulosa

Nota. Tomado de (Maurat, 2014)

El término nanomateriales comprende todo aquel material desarrollado con al menos
una dimension en la escala nanométrica. Dichos materiales que se encuentran en el rango
nanomeétrico muestran un comportamiento diferente al compararlo con sistemas en el rango
micrométrico. Por lo tanto, en los nanomateriales se incluyen agregados atémicos y particulas

de hasta 100 nm de diametro, sin embargo, la nanocelulosa va de 10 a 1000 nanémetros, y el
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ancho de 3 a 50 nandmetros, cuyas dimensiones varian segun la fuente de donde se obtenga la
celulosa. En los Ultimos anos se muestra un alto interés por la extraccion de los elementos de
dimensiones nanométricas que componen la celulosa debido a su alta reactividad y llamativas

propiedades mecanicas (Payan, 2016).

2.11. Tipos de Nanocelulosa

La Nanocelulosa se puede dividir en tres diferentes tipos, (1) nanocristales de celulosa

(NCC), (2) nanofibrillas de celulosa (NFC), y (3) nanocelulosa bacteriana (NB).

. Nanocristales de celulosa (NCC)

Los nanocristales de celulosas son denominados nanoparticulas cristalinas que
presentan una forma de barras alargadas, similares a un grano de arroz, se obtienen mediante el
proceso de dilucién de las regiones amorfas de la celulosa por medio de hidrdlisis acida. Las
propiedades de nanocristales de celulosa depende tanto del origen de la celulosa como de las
condiciones que se realice la hidrdlisis como: tiempo de reaccién, temperatura, y concentracion

del acido (Herrera Teran, 2018).

. Nanofibrillas de celulosa (NFC)

Las nanofibrillas de celulosa presentan partes cristalinas y amorfas, su forma es similar a
un tallarin. Al igual que los nanocristales de celulosa sus propiedades dependen de la fuente de
celulosa y proceso de obtencién, dichos métodos empleados son tratamientos mecanicos como:

crimolienda, homogenizacién a alta presion y electrospinning (Guerrero, 2018).
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. Nanocelulosa bacteriana (NB).

La nanocelulosa bacteriana se obtiene mediante un proceso denominado biosintesis, en
el cual las cadenas de glucosa se produce dentro del cuerpo de las bacterias y son expulsadas
mediante pequeiios poros presentes en la superficie, a partir de estas cadenas se construyen

fibrillas semejantes a la NFC (Herrera Teran, 2018).

2.12. Xantato

Los Xantatos son sales y esteres del acido xantico que son muy solubles en agua, se
muestran como los colectores mas usados en la flotacion de minerales y éxidos, debido a que es
un tipo de colector que presenta un cation sodio el cual va a ser remplazado por el metal
absorbido, la parte polar contiene azufre y la parte apolar contiene carbono. Estudios realizados
han demostrado que los xantatos solubles en agua en combinacién con polimeros cationnicos
(nanocelulosa) forman complejos poli electrolitos que eliminan efectivamente metales pesados

de aguas contaminadas (Mora Abril, Baltar, Pinos Velez, & Benachour, 2018).

Figura 5.

Mecanismo de absorcion de Cadmio
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Nota. Tomado de (Pillai et al., 2013)

2.13. Cadmio

El cadmio (Cd) se define como un metal pesado que se deriva del procesamiento de

otros metales pesados como el cobre (Cu) y el zinc (Zn), presenta diferentes campos de
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contaminacidn de donde puede provenir como son la mineria, quema de combustibles fésiles,

fabricacion de cemento, de fertilizantes fosfatados, pintura, plasticos, cerdmica, entre otros.

Todas estas fuentes de contaminacidn son consideradas como principales fuentes de
emisiéon de cadmio a la atmosfera y contaminacién de lugares acuiferos y suelos, siendo esta
una problematica debido a que este metal pesado puede fijarse en tierras de cultivos o logra
combinarse con otros elementos formando compuestos como éxidos, sulfuros, y cloruros, que
consiguen fijarse fuertemente a las particulas del suelo (Pan, Plant, Voulvoulis, Oates, &

Ihlenfeld, 2010)

2.14. Biosorcion

Se denomina como el proceso fisicoquimico que incluye tanto el fenédmeno de adsorcion
como el de absorcién de moléculas e iones. Este proceso se efectia mayoritariamente en la
captacidn de metales que lleva a cabo una biomasa viva o muerta mediante un mecanismo de
adsorcion o intercambio idnico. Estan involucradas dos fases, una fase sélida que es el
biosorbente y una fase liquida que es un solvente principalmente agua que contiene especies
disueltas que seran sorbidas. El proceso de biosorcién ocurre cuando los cationes de los metales
se unen por interacciones electrostaticas a los sitios anidnicos que se localizan en los

biosorbentes (Cafiizares-Villanueva, 2000).

2.15. Biosorbente

Los biosorbentes son considerados como cualquier tipo de material natural que tiene
afinidad por contaminantes orgdnicos e inorganicos, es decir que existe un enorme potencial de
biosorcién e innumerables tipos de biomateriales. (Miranda, Cardenas, Lopez, & Lara-Sagahon,

2003).
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Presentan una amplia aplicacién debido a su bajo costo para capturar contaminantes
gracias a su abundante composicion de polisacaridos, lipidos y proteinas que presentan un gran
numero de grupos funcionales en su pared celular capaz de enlazar metales pesados en la

superficie (Ghimire, Inoue, Yamaguchi, Makino, & Miyajima, 2003)

2.16. Analisis Quimico

El estudio del analisis quimico engloba dos dreas muy importantes, cuantificar y
cualificar la muestra. Para la validacion de resultados de esta investigacidn se utilizaron métodos
cualitativos y cuantitativos que permiten reconocer la naturaleza e identidad de la muestra.
Estos métodos son: Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR), Analisis

termogravimétrico (TGA) y Microscopia electrénica de barrido (SEM).

2.16.1. Espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR)

Es una técnica de analisis cualitativa mediante la determinacion de grupos funcionales
presenten en la muestra. Esta técnica se fundamente en la absorcidn o emisidon de energia que
generan las moléculas a determinada longitud de onda, esta accidn es provocada por la
interaccion entre el analito y la radiacién electromagnética en la regidn del infrarrojo (Haris &

Chapman, 1995).

En el analisis de la muestra el infrarrojo presenta diferentes rangos de regiones

consideradas como:
. Lejano 10-650 cm™

. Medio 650-4000 cm™

. Cercano 4000-12500 cm™
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De este grupos de regiones en el analisis quimico cualitativo la region media es la
utilizada comUnmente puesto que en esta regién la mayoria de compuestos orgdnicos absorben
energia debido a la excitacién vibracional causada por la presencia de enlaces covalentes entre

atomos (Haris & Chapman, 1995).

Para realizar el analisis (FTIR) se coloca el analito en el porta muestra, donde un haz de
luz infrarroja generada por un espectrofotémetro incide con la misma y el procesador arroja en
la pantalla un espectro similar a la figura 6, el espectro que arroja la pantalla es Unico para cada

tipo de muestra que se analice (Sun, Sun, Zhao, & Sun, 2004).

Figura 6.

Espectro IR en la regién de 400-4000 cm™-Ejemplo
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Nota. Tomado de (Pillai et al., 2013)
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Analisis quimico, que es comunmente utilizado para estudiar las reacciones de

descomposicién térmica de diferentes tipos de materiales mediante un grupo de técnicas

capaces de monitorear una muestra con relacion a la temperatura o tiempo, este procedimiento

se efectla en una atmosfera especifica y aun régimen programado de temperatura.

Mientras se realiza el analisis termogravimétrico se registra la pérdida de peso de la

muestra (analito) a medida que se incrementa la temperatura, hasta temperaturas de 1200°C

bajo condiciones controladas de velocidad de calentamiento y diferentes atmosferas de

reaccién, al culminar este proceso se obtiene de esta manera las curvas denominadas (TG) o

termogramas y las curvas de analisis termogravimétrico diferencial (DTG) como se puede

apreciar en la figura 7 donde se muestran resultados de andlisis termogravimétrico de la

descomposicidn de diferentes tipos de madera (Manals-Cutifio, Penedo-Medina, & Giralt-

Ortega, 2011).

Figura 7.

Curvas TGA y DTG de tipos de madera — Ejemplo
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2.16.3. Microscopia Electrdnica de Barrido (SEM)

Se basa en el principio de la microscopia dptica en la cual se sustituye el haz de luz por
un haz de electrones, con esto se consigue hasta 100 A, la cual es una resolucién muy superior a

cualquier instrumento dptico (Viloria et al., 2014).

La caracterizaciéon dimensional de la nanocelulosa se realiza en un microscopio
electrénico de barrido ya mencionado con distancias de 5mm y 15 kV. Para dicho caso se
colocan 16 pl de la dispersion sobre obleas de silicio las mismas que son recubiertas de cinta de
carbono y sera sometido a un tratamiento térmico de 105 °C durante 15 minutos mostrando

resultados como los que se representan en la figura 8. (Jiang & Hsieh, 2013).

Figura 8.

Resultado de Andlisis SEM

Nota. Tomado de (Herrera Teran, 2018)



CAPITULO Il

3. METODOLOGIA

3.1. Equipos, materiales y reactivos

En presente trabajo de titulacién se utilizaron equipos, materiales y reactivos

disponibles en el [aboratorio de Petroquimica de la Universidad de las Fuerzas Armadas-ESPE-

Latacunga, que se detallan en la Tabla 4.

Tabla 4.

Equipos, materiales y reactivos
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Equipos Marca Rango
Denver Instrument
Balanza analitica digital Company, Modelo AAA 0-250 g
250LE
Estufa Boeco-modelo
Isotherm OFA
pHmetro Boeco-modelo BT-675 0-14
Temperatura: 0°Ca
Rotavapor Boeco-RVO 400 SD Rotacién: 0 a 280 rpm
Presion:
Temperatura: 0°Ca
Calentador Boeco Rotacion: 0 a 1000 rpm

Manta de calentamiento

Boeco-Serie KM-M

Bomba de Vacio

Molino

Prensa de Compresion

Centrifuga

Boeco-Modelo C-28A

Velocidad de centrifugacion : 400 rpm
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Equipos

Marca

Rango

Espectrofotometro

Infrarrojo FT-IR

Perkin Elmer Spectrum-

Modelo Spectrum Two

Rango de barrido predeterminado/cm™ :

450-4000

Microscopio de Fuerza

Atomica

NX10, Park System.

Microscopia electrénica de

barrido (SEM)

Marca ZEISS modelo
DSM-960A

Espectroscopia de

absorcion Atémica

Perkin EImer Aanalyst

200

Materiales Especificaciones
Baldn de destilacién 2500 ml

Baldn aforado 25 ml, 100 ml
Pipetas graduadas 5ml, 10 ml

Agitador magnético

Mediano, pequefio

Matraz Kitasato

500 ml

Embudo buchner

Vasos de precipitacion

50ml, 100 ml, 250 ml, 600 ml, 1000ml, 2000 ml

Mortero

Varilla de agitacion

Extractor soxhlet

Papel Filtro

Pinzas de tres dedos

Espatula

Soporte universal

Espatula




49

Materiales Especificaciones
Termdmetro 300 °C
Embudo de decantacién 50 ml

Reactivos

Especificaciones

Hidréxido de sodio

(98%) — CAS: 1310-73-2

Acido sulfurico

(95.6%) — CAS: 7664-93-9

Acido acético

(99.9%) - CAS: 64-19-7

Acetato de sodio

(99%) - CAS: 127-09-3

Clorito de sodio

(99.9%) - CAS: 7758-19-2

Acetona

(99%) - CAS: 67-64-1

Di Sulfuro de carbono

(98%) - CAS: 75-15-0

Cloruro de cadmio

Agua destilada

Cascara de café Portoviejo-Manabi-Ecuador (BELCET)

Nota. Esta tabla muestra los materiales, equipos y reactivos utilizados para el desarrollo de

trabajo de investigacion.

3.2. Proceso de acondicionamiento de materia prima

Se detalla a continuacién el proceso que se llevd a cabo a la cascara de café como
materia prima para poder someterla a mecanismos posteriores para la obtencién de

nanocelulosa.
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3.2.1. Recoleccion de Materia Prima

La materia prima fue recolectada en el sector rural de la ciudad de Portoviejo donde se
encuentra la empresa productora y exportadora de café BELCET S.A, la misma que facilito
aproximadamente 5 Kg de cdscara de café obtenida como subproducto del procesamiento del

café, cabe mencionar que esta esta cascara estuvo completamente seca.

La materia prima fue transportada al laboratorio de la universidad y almacenada

adecuadamente para su posterior tratamiento.

3.2.2. Tratamiento Fisico

La materia prima cascara de café fue lavada con abundante agua destilada para separar
solidos e impurezas que pueden afectar a su posterior tratamiento, debido a que se desea una
cascara de café muy fina para el posterior tratamiento la materia prima se sometié a un proceso
de molienda, este proceso se repitid varias veces hasta obtener un fibra de cascara de café

completamente fina.

Figura 9.

Molienda de Cdscara de Café

Nota. El grafico representa la molienda de la materia prima (cdscara de café)
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3.2.3. Acondicionamiento de la cascara de café

Una vez que se obtuvo una cascara de café muy fina después del proceso de molienda,
nuevamente se lavé con abundante agua destilada para eliminar cualquier sustancia no deseada

que pueda afectar en el proceso, se realizaron alrededor de 8 lavados consecutivos.

Posteriormente la materia prima lavada correctamente se sometid a un secado en una
estufa Boeco-modelo Isotherm OFA a una temperatura de 55 °C hasta que no exista variacion en

su peso.

Figura 10.

Secado de Cdscara de Café

Nota. El grafico representa el acondicionamiento de la materia prima (cdscara de café)

3.3. Tratamiento Quimico

3.3.1. Tratamiento alcalino para la obtencidén de celulosa

La cascara de café lavada y secada anteriormente fue sometida a hidrdlisis basica, 12

gramos de materia prima se trataron con 240 ml de una solucién de Hidréxido de sodio NaOH 4
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% p/p en relacion masa de materia prima volumen de solucién 1:20, este tratamiento se
efectud a condiciones de reflujo para evitar la evaporacién de la solucién de hidréxido de sodio
NaOH durante el proceso de reaccién, por lo que se adecuo un sistema para dicho tratamiento

como se muestra en la figura 11.

Figura 11.

Tratamiento alcalino a condiciones de reflujo

Nota. El grafico representa el tratamiento quimico de la materia prima (cascara de café)

Los solidos de la materia prima se colocaron conjuntamente con 240 ml de solucién en
el balén del equipo seguido de una camara soxhlet y un condensador, la reaccion se efectud a
una temperatura de reflujo aproximadamente 70°C durante 3 horas con agitacién continua.
Luego, el sélido resultante se filtrd al vacio y se lavd con agua destilada varias veces hasta
remover la solucién alcalina y alcanzar un pH neutro. El tratamiento alcalino se repitié por dos

ocasiones.

Una vez que se obtuvo los sdlidos libre de solucidn alcalina estos se dejaron secar en

una estufa a 55°C por 10 horas, luego los sélidos se pesaron con el fin de conocer los gramos de
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celulosa obtenidos, a este procedimiento se realizaron 7 réplicas como se muestra en la tabla 5,

con el fin de evaluar el porcentaje de pectinas, lignina y celulosa presentes en la cascara de café.

Tabla 5.

Peso de cada muestra de CC previo al tratamiento alcalino

Cascara de Café (CC)

Numero de Peso (g)

muestra
1 12.04
2 12.08
3 12.03
4 12.05
5 12.09
6 12.13
7 12.11

Nota. Esta tabla muestra el peso inicial de la materia prima para cada ensayo

3.3.2. Blanqueamiento de celulosa

Debido a la gran pigmentacion oscura que presenta la celulosa a partir de la cascara de
café, se realizd un blanqueamiento, para ello se preparé un solucidn buffer de 4cido acéticoy
acetato de sodio con pH 5, otra solucion de clorito de sodio NaClO, 1.7% en peso que actua

como agente blanqueador y una mezcla de solidos de celulosa y agua (relacién de masa 1:20),
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las tres soluciones fueron mezcladas en proporciones iguales y se sujetaron a temperatura de
reflujo por 4 horas como se muestra en la figura 12, este proceso se repitié 2 veces hasta

conseguir un blanqueamiento en su totalidad.

Figura 12.

Blanqueamiento de Celulosa a condiciones de reflujo

Nota. El grafico representa el proceso de blanqueamiento de celulosa.

3.3.3. Tratamiento acido para la obtencién de nanocelulosa

Los nanocristales de celulosa se obtuvieron mediante hidrdlisis acida de las fibras
blanqueadas como se describen en (Johar, Ahmad, & Dufresne, 2012) y (Collazo-Bigliardi et al.,
2018). Las fibras se sometieron en una solucién de acido sulfirico H,S0, 64% p/p a temperatura
de 50 °C, 280 rpm, tiempo de 45 minutos y relacién acido celulosa 10 ml de acido/gramo de
celulosa, este procedimiento se efectud en un rotavapor Boeco-RVO 400 SD como se muestra

en a figura 13.
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Figura 13.

Hidrdlisis Acida de Celulosa

Nota. El grafico representa el tratamiento quimico para la obtencién de nanocelulosa.

El tiempo de reaccidn y la relacién acido celulosa se determiné mediante los resultados
arrojados por parte del disefio experimental 4x3, una vez que concluyd la reaccién se diluyo
varias veces para detener la reaccidn, las fibras de celulosa hidrolizadas fueron lavadas
consecutivamente mediante centrifugacién a 3500 rpm durante 20 minutos como se muestra en
la figura 14, este procedimiento se culminé cuando se formd un precipitado de material

celuldsico y se elimind el exceso de acido, obteniendo de esta manera un pH neutro.

Figura 14.

Centrifugacion de material celuldsico

Nota. El grafico representa el proceso de centrifugacién de nanocelulosa.
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Debido a que no existe informacidn establecida de condiciones de procesamiento para

la obtencién de nanocelulosa a partir de cascara de café, se definieron distintos pardmetros de

proceso para la hidrdlisis acida en funcidn de estudios realizados por: (Cherian et al., 2008),

(Jiang & Hsieh, 2013), (loelovich, 2012),(Herrera Teran, 2018), (Dai, Ou, Huang, & Huang, 2018).

En la tabla 6 se detallan los pardmetros utilizados por cada autor para la obtencion de

nanocelulosa a partir de distintas fuentes de materia prima.

Tabla 6.

Condiciones de proceso para la obtencion de nanocelulosa.

Autor(es)

Materia prima

Temperatura °C

Concentracion H,SO,
(%p/p)

Tiempo de Reaccion
(min)

Relacion
acido(ml)/celulosa(g)

Jiang y Hsieh

Arroz

50

64

60

Cherian et

Platano

50

64

15

12

Loelovich

Celulosa

Comercial

50

64

60

10

Herrera

Puntas de

abaca

50

64

45

10

Dai et al.

Pifa

50

64

45

20

Nota. Esta tabla muestra las diferentes condiciones de cada proceso aplicado para obtencion de

nanocelulosa.

Debido a la informacion expuesta en la tabla 6 se determind un disefio experimental

factorial 4x3 en el cual se considerd como variable de operacion al tiempo de reaccion vy la
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relacién acido/celulosa, ya que muestran una variacion significativa en cada proceso, la
temperatura de reaccidn y la concentracién del acido sulfurico H,SO4 no se consideraron
variables para el disefio experimental ya que se identifican como un valor constante para cada
proceso de operacidon en los distintos estudios realizados.

Con estas consideraciones representadas en diferentes estudios se propuso el disefio

factorial 4x3 de la siguiente manera.

Tabla 7.

Disefio experimental para la obtencion de nanocelulosa

Tiempo de hidrélisis (min) Relacién acido/celulosa (ml/g)

10

12

15 13

10

30 12

13

10

45 12

13

10

60 12

13

Nota. Esta tabla muestra las condiciones de cada ensayo para la elaboracién del disefio

experimental
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3.5. Analisis Quimico

Una vez concluida la etapa de obtencidén de celulosa y nanocelulosa a partir de la
cascara de café y la solucién resultante con una concentracion de Cadmio (l1) desconocida, fue
necesario analizar las distintas tipos de muestras que se consiguieron por diferentes técnicas de

analisis para corroborar los resultados obtenidos como se detalla a continuacion.

3.5.1. Espectroscopia de Infrarrojo con transformada de Fourier

Se realizaron analisis de FT-IR a distintas muestras como se detalla a continuacion:

° Se realizd el analisis a la muestra de materia prima sin tratar para poder

identificar la cantidad de pectinas, lignina y hemicelulosa de la cascara de café.

° La muestra de celulosa comercial se sometid a un andlisis para poder corroborar

resultados obtenidos de celulosa a partir de la cdscara de café con la muestra patron.

° Posteriormente de la aplicacidn del proceso alcalino a la cascara de café los
sélidos resultantes fueron sometidos a respectivo andlisis para su comprobacién de resultados

obtenidos.

° La muestra de nanocelulosa a partir de la cdscara de café también fue sometida

al respectivo andlisis para identificar los cambios obtenidos respecto a la muestra de celulosa.

Todos los espectros de las distintas muestras que se sometieron a un analisis FT-IR se

efectuaron como se detalla a continuacion.

. Longitud de onda de 4000 a 450 cm

. Temperatura ambiente + 20°C
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Velocidad de desplazamiento de los espejos de 0.2 cm/s

= Linea Base

- Resolucién 16

Cantidad de barridos 8

Todas los espectros se obtuvieron mediante en un espectroscopio infrarrojo vibracional

Perkin Elmer Spectrum- Modelo Spectrum Two como se detalla en la figura 15.

Figura 15.

Espectroscopio infrarrojo vibracional Perkin ElImer Septum

Nota. El grafico muestra el espectroscopio utilizado para el analisis correspondiente.

3.5.2. Analisis Termogravimétrico (TGA)

La caracterizacion de las propiedades fisicas y quimicas de nanocelulosa y biosorbente
con respecto a su composicion se llevé a cabo mediante un analisis termogravimétrico, el mismo
gue se realizé en funcidn de la temperatura en una atmosfera controlada. Para ello se utilizaron

6 mg tanto de nanocelulosa como de biosorbente, esta cantidad fue calentada desde
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temperatura ambiente hasta 600°C con una tasa de calentamiento de 10°C/min en una

atmosfera de Nitrégeno N, (50 ml/min).

3.5.3. Analisis de Microscopia electrénica de barrido (SEM)

El andlisis de microscopia electronica de barrido se llevd a cabo para determinar la
morfologia de la superficie de nanocelulosa y la longitud de las nanofibrillas, para dicho analisis
las muestra de nanocelulosa fueron colocadas sobre una cinta de carbono doble faz en un
portamuestra para microscopia electrdnica de barrido. Posteriormente las muestras fueron
cubiertas con oro, para este fin se usé un vaporizador de oro Sputter Coating Quorum Q10R
bajo las siguientes condiciones: 15mA y 80 mTorr por 60 segundos, produciendo una capa de un
espesor aproximado de 20 nm. Las observaciones en el SEM se realizaron con el detector de

Electrones Secundarios (SE) a 10 kV.

3.5.4. Espectroscopia de Absorcion Atémica (AAS)

La muestra de cadmio que se va analizar es aspirada a través de un tuvo capilary
conducida a un nebulizador en el cual esta se desintegra formando pequefias gotas de liquido,
las mismas que son conducidas hacia una flama donde se produce la atomizacién, dichos
atomos absorben la radiacion y a cantidad de radiacion absorbida estd en funciéon de su
concentracidn, la sefial emitida pasa por una serie de instrumentos hasta llegar a un sistema de

lectura capaz de transformar una sefial electrdnica en un valor que puede ser interpretado.
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3.6. Procedimiento experimental del Biosorbente

Una vez que se obtiene nanocelulosa a partir de la cascara de café (NCC), dicha muestra
es sometida a un determinado proceso para obtener el biosorbente y aplicarlo en una solucién

contaminada de Cadmio (Il) para su posterior analisis.

3.6.1. Obtencion del Biosorbente

El biosorbente fue preparado a mediante una xantacién de nanocelulosa de cascara de
café (NCC) para ello se mezclaron 3 gramos de nanocelulosa (NCC) con una solucion de
Hidréxido de sodio NaOH 4 M relacidn masa volumen 1:13, la muestra se sometié agitacién
continua y temperatura ambiente por un tiempo de 3 horas, a continuacidn se adiciono a la
muestra 2 ml de Di sulfuro de Carbono CS, por 3 horas siguientes, una vez concluido el proceso
se dejé reposar por 1 hora, el exceso de alcali se elimind por medio de filtracion al vacio con
abundante agua destilada hasta alcanzar un pH neutro. Finalmente la mezcla obtenida se lavd

con acetona y se almaceno a baja temperatura.

3.6.2. Preparacion de la solucion de Cadmio

La solucién madre de 1000 ppm de Cadmio Cd (ll) se preparé disolviendo 2.03 gramos
de Cloruro de Cadmio CdCl,2 % H,0 en 1000 ml de solucidn. A dicha solucidn se aplicé el factor

dilucién como se muestra en la ecuacién (1) para obtener soluciones estandares de
concentracién de Cadmio (Cd) en un rango de 50-300 ppm, el pH de cada solucién estandar se
ajusté empleando soluciones de Acido Clorhidrico HCl 0.1 M e Hidréxido de Sodio NaOH 0.1 M

segun se requiera.

Cl*V1=C2%V2 (1)
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3.6.3. Aplicacién del Biosorbente

Para la aplicacidn del biosorbente se tomé en cuenta distintos parametros como: la
cantidad de biosorbente utilizado, el tiempo de contacto del biosorbente, pH de la soluciény la
concentracién de cadmio (ll) en cada solucion, para una solucion de 200 ml de concentracién de
Cadmio (1) 50 ppm se aplicé 0.4 gramos de biosorbente por un tiempo de contacto de 45
minutos, a una temperatura de 25°C y agitacion continua, posteriormente la solucién se filtré al
vacio y la concentracion de Cadmio (Cd) de la solucién resultante se determiné por

espectroscopia de absorcién atémica.

El estudio de isotermas de absorcion se realizd a distintas cantidades de biosorbente
0.3-0.4-0.5-0.8 gramos a una concentracion inicial de Cadmio (1) de 50 ppm y un mismo tiempo

de contacto para determinar la cantidad de biosorcion mediante la ecuacion (2).

ge = =L xy (2)

m

Donde Co y Ce es la concentracidn inicial y concentracion de Cadmio (ll) en equilibrio

respectivamente, V es el volumen de la solucién y m es la cantidad de biosorbente utilizado.
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CAPITULO IV

4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1. Identificacidn de la materia prima

Debido a las caracteristicas que presenta la cdscara de café obtenida en la empresa
BELCET S.A ubicada en la provincia de Portoviejo se identifica a la materia prima como cdscara

de café de tipo ardbigo.

Figura 16.

Céscara de café tipo Arabigo

Nota. El grafico muestra el tipo de cdscara que se utilizé como materia prima

Gran parte de la poblacién del sector El Rodeo de Portoviejo se dedica a la produccion
de café tipo arabigo, que durante el proceso se obtiene como desecho la cascara de café, la

misma que al no presentar un valor agregado su valor final es nulo.
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4.2. Obtencidon de nanocelulosa a partir de cascara de café

En las tablas 8 y 9 se indica la masa inicial y la masa final después de cada proceso al
gue ha sido sometido la materia prima como son: tratamiento basico y tratamiento acido en
cada una de las siete replicas que se realizaron para cada tratamiento. En la Figura 17 muestra el

producto obtenido subsiguiente a cada tratamiento.

Figura 17.

a) Cascara de Café (CC) b) Celulosa (CCC) c) Nanocelulosa (NCC)

Nota. El grafico representa el proceso de transformacion de materia prima

La extraccion solido-liquido (lixiviacidn) se llevd a cabo en cada proceso mediante el
cual se determind la cantidad de masa y el porcentaje de los sélidos solubilizados en cada
tratamiento como fue lignina, hemicelulosa y celulosa presente en la cascara de café, estos

resultados se ilustran en las tablas 8 y 9.

Tabla 8.

Masa de CC antes y después del tratamiento basico

CANTIDAD | RENDIMIENTO
NUMERO DE CANTIDAD DE CELULOSA
DELIGNINA = DE LIGNINA
MUESTRA MATERIA PRIMA(g) OBTENIDA (g)
(g) REMOVIDA(%)
12,01 4,95 7,06 58,78
12,08 5,12 6,96 57,62




NUMERO DE
MUESTRA

o AW

7

CANTIDAD DE

MATERIA PRIMA(g)

12,03
12,05
12,09
12,13
12,11

CELULOSA

OBTENIDA (g)

5,09
5,12
5,14
5,26
5,18

CANTIDAD
DE LIGNINA

(8)

6,94
6,93
6,95
6,87
6,93
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RENDIMIENTO
DE LIGNINA
REMOVIDA(%)
57,69
57,51
57,49
56,64
57,23

Nota. Esta tabla muestra la cantidad de materia obtenida después del tratamiento basico en

cada ensayo.

Tabla 9.

Masa de CC después del tratamiento acido

NUMERO CANTIDAD  CANTIDAD | CANTIDAD DE
DE MUESTRA | INICIAL CC FINALCC (g) @ SOLIDOS RENDIMIENTO %
(g) SOLUBILIZADOS (g)
1 4,95 3,38 1,57 13,07
2 5,12 3,43 1,69 13,99
3 5,09 3,45 1,64 13,63
4 5,12 3,41 1,71 14,19
5 5,14 3,47 1,67 13,81
6 5,26 3,52 1,74 14,34
7 5,18 3,45 1,73 14,29

Nota. Esta tabla muestra cantidad de materia obtenida después del tratamiento acido en cada

ensayo.

La veracidad de los datos obtenidos son demostrados mediante una analisis estadistico

“t”, el cual muestra si existe una diferencia significativa en cada proceso al que se sometié la

cascara de café, este analisis se realiza con un numero de réplicas total a siete (n=7), t=2.447 y

un intervalos de confianza de 95 % para dos tipos muestras emparejadas.

En la tabla 10 se muestran los resultados obtenidos mediante el analisis “t”, la media,

ademas de un andlisis de desviacion estandar respecto a la cantidad en gramos de sélidos
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solubilizados y el rendimiento, la media de la cantidad solidos solubilizados calculada en el
tratamiento bdsico correspondiente a la cantidad de lignina removida con un total de 6.95
gramos siendo un valor verdadero al encontrarse dentro del intervalo de confianza de 95%,
revelando de esta manera que el rendimiento en porcentaje de lignina en la cascara de café es

de 57.57%.

Tabla 10

Analisis de dispersién de datos para el contenido de lignina.

Cantidad de Sélidos

Solubilizados (g)
Media 6,95
Desviacion estandar 0,054
Observaciones 7
Intervalo de confianza 95 %
Superior 6.952
Inferior 6.947

Nota. Esta tabla muestra el andlisis estadistico.

En la tabla 11 de igual manera se arroja el analisis “t” de la desviacidn estandar vy la
media correspondiente a la cantidad de sdlidos solubilizados y el rendimiento en el tratamiento
acido, dicha media corresponde a la cantidad de hemicelulosa removida con un valor total de
1.68 gramos de acuerdo al analisis “t” mostrando de esta manera que dicho valor es verdadero
al encontrarse dentro del rango de confianza del 95% y presentando un rendimiento de

hemicelulosa de 13.90 %.

Tabla 11.

Analisis de dispersién de datos para el contenido de hemicelulosa.

Cantidad de Sélidos

Solubilizados (g)
Media 1,68
Desviacion estandar 0,054
Observaciones 7

Intervalo de confianza 95%
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Cantidad de Sélidos

Solubilizados (g)
Superior 1.682
Inferior 1.677

Nota. Esta tabla muestra el andlisis estadistico.
En funcidén a los datos anteriormente analizados para cada tratamiento de lixiviacion, se

muestra en la tabla 12 la composicidn lignoceluldsica de la cdscara de café tipo arabigo.

Tabla 12.
Composicidn lignoceluldsica de la cascara de café (Coffea arabica)

Composicion % W/W en base a la cdscara de café (CC)

Masa Inicial (g) Rendimiento %

Cascara de café 12.06 -
Lignina 6.95 57.57
Hemicelulosa y 1.68 13.90
Pectinas

Celulosa Nano 3.44 28.52
cristalina

Total 100.00

Nota. Esta tabla muestra la composicién de la materia prima (cdscara de café)

La tabla 12 muestra que el mayor porcentaje de remocién se identifica en el tratamiento
basico que da lugar a la eliminacidn de la lignina seguido por el tratamiento acido en el cual
ocurre la cristalizacidn de zonas amorfas de celulosa y la remocién de la hemicelulosa,

mostrando el porcentaje mas bajo del componente lignocelulésico.

En la tabla 13 se muestra la comparacion del rendimiento obtenido con resultados

proporcionados en literatura para la materia prima cascara del café.
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Tabla 13.
Comparacidn de componente lignoceluldsico con literatura reportada

Comparacion de Rendimiento %

Cdscara de café tipo (Collazo-Bigliardi
Ardbigo % etal., 2018)%
Lignina 57.57 44.6
Hemicelulosa 13.90 19.5
y Pectinas
Celulosa Nano 28.52 35.9
cristalina

Nota. Esta tabla muestra una comparacién entre los resultados experimentales con los

resultados reportados en bibliografia.

Como se muestra en la tabla 13 los resultados obtenidos comparados con la literatura
de (Collazo-Bigliardi et al., 2018) el porcentaje de rendimiento de celulosa nano cristalina y
hemicelulosa son cercanos mientras que el de lighina muestra una diferencia significativa esto
se debe a que el porcentaje de cada componente lignoceluldsico puede variar de acuerdo al tipo

de café que se utilice como materia prima para respectiva investigacién.

Mediante el analisis estadistico realizado se determiné un porcentaje considerable de
celulosa nano cristalina (NCC) 28.52% a partir de la cdscara de café obtenida en la empresa
BELCET S.A ubicada en la provincia de Portoviejo por lo que se identifica como un rendimiento

asequible para la produccidn de un biosorbente a partir de dicha materia prima.

4.3. Determinaciones de condiciones mas adecuadas de relacién acido/celulosa y tiempo de

hidrdlisis para la obtencion de nanocelulosa.

La materia de celulosa obtenida fue sometida a hidrdlisis a condiciones del disefio

experimental factorial 4x3 como se detalla en la seccidn 3.4, para cada tratamiento se realizé 3
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repeticiones para un tiempo de hidrdlisis de 15, 30, 45 y 60 minutos para cada uno y una
relacion de 10, 12, y 13 ml de acido por cada gramo de celulosa, los resultados de la cantidad de
gramos de nanocristales de celulosa obtenidos para cada tiempo de reaccién y cada relacion

acido/celulosa se muestran reflejados en las tablas subsiguientes.

Tabla 14.

Disefio experimental de obtencion de nanoceluosa

Disefio Experimental n=3

RELACION NANOCELULOSA
TIEMPO | ACIDO(mI)/CELULOSA(g) | CELULOSA(g) | (g)

10 1,84
15 12 4 1,78

13 1,76

10 2,05
30 12 4 2,04

13 2,01

10 2,25
45 12 4 2,20

13 2,16

10 2,15
60 12 4 2,10

13 2,06

n=3
Nota. Esta tabla muestra los resultados del disefio experimental.

Como se muestra en la tabla los resultados obtenidos se identifica que la mayor
cantidad de nanocristales de celulosa se alcanzaron a un tiempo de reaccién de 45 minutos y
una relacién de acido/celulosa de 10 mL/g, para todos los tratamientos se aplicé un método de

lavado por centrifugacion.
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Para estas condiciones los resultados de rendimiento de cada tratamiento se muestran

reflejados en la tabla 15.

Tabla 15

Tiempo de reaccion 15 minutos.

Tiempo de Relacion Réplicas
Hidrélisis acido/celuloss
Minutos mL/g 1 2 3
10 46.25 % 45.75% 46%
15 12 45% 44.25% 44.5%
13 45% 44% 43.25%

Nota. Esta tabla muestra los resultados del disefio experimental.

Media

46%

44.58%

44.08%

Desviacion

estandar

0,20

0,31

0,71

A las condiciones mencionadas e mayor porcentaje de obtencidn de nanocelulosa se

alcanza a 15 minutos de hidrdlisis y una relacién de 10 mL/g.

4.3.2. Tiempo de reacciéon 30 minutos

Para estas condiciones los resultados de rendimiento de cada tratamiento se muestran

reflejados en la tabla 16.

Tabla 16.

Tiempo de reaccion 30 minutos.
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Tiempo de Relacion Réplicas Media Desviaciéon
Hidrélisis acido/celulosa estandar
Minutos mL/g 1 2 3 - -
0,31
10 51% 51.75 % 51.25%%  51.33%
0,12
30 12 50.75% 51% 51% 50.92%
13 49.75% 50.25% 50.75% 50.25% 0,41

Nota. Esta tabla muestra los resultados del disefio experimental.
Para el tiempo de reaccion de 30 minutos al igual que el tiempo de hidrdlisis de 15

minutos el mayor rendimiento se obtuvo a una relacion acido/celulosa de 10 mL/g.

4.3.3. Tiempo de reaccion 45 minutos

Para estas condiciones los resultados de rendimiento de cada tratamiento se muestran

reflejados en la tabla 17.

Tabla 17.

Tiempo de reaccion 45 minutos.

Tiempo de Relacién Réplicas Media Desviacion
Hidrolisis acido/celulosa estandar
Minutos mL/g 1 2 3 - -
0,41
10 56.75% 55.75 % 56.25%% 56.25%
45
0,66

12 56% 54.75% 54.5% 55.08%
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1.01
13 55.5% 53.5% 53.25% 54.08% 0

Nota. Esta tabla muestra los resultados del disefio experimental.

Al igual que los anteriores tratamientos se obtiene un rendimiento mas altos a una

relaciéon acido/celulosa de 10 mL/g.

4.3.4. Tiempo de reaccion 60 minutos

Para estas condiciones los resultados de rendimiento de cada tratamiento se muestran

reflejados en la tabla 18.

Para estas condiciones los resultados de rendimiento de cada tratamiento se muestran

reflejados en la tabla 18.

Tabla 18.

Tiempo de reaccion 60minutos

Tiempo de Relacién Réplicas Media Desviacion
Hidrolisis acido/celulosa estandar
Minutos mL/g 1 2 3 - -
0,72
10 53.75% 52.75% 54.5% 53.67%
0,42
60 12 53% 52% 52.75% 52.58% ’
13 52% 51% 51.75% 51.58% 0.42

Nota. Esta tabla muestra los resultados del disefio experimental.
Para las condiciones de este tratamiento se alcanzé un alto rendimiento a la relacién de

acido/celulosa de 10 mL/g al igual que los tratamientos anteriores.
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4.3.5. Rendimiento para cada condicion de ensayo

Los mejores rendimientos alcanzados en cada ensayo a determinadas condiciones de
tiempo de reaccion y relacién de cantidad de acido por gramos de celulosa se reflejan en la tabla

19.

Tabla 19.

Resumen de ensayo

Relacion Tiempo de Media Desviacion
acido/celulosa Hidrdlisis estandar
mL/g min - -
15 46% 0,20
30 51.33% 031
10
45 56.25% 0.41
60 53.67 0.72

Nota. Esta tabla muestra el resultado mas éptimo del disefio experimental.

Con base a los resultados reportados anteriormente de cada ensayo se identificé que el
mayor rendimiento de obtencién de nanocelulosa se alcanza a una relacion de acido/celulosa de
10mL/g, conforme se aumenta el tiempo de reaccion se consigue un mayor porcentaje de
nanocelulosa, sin embargo los resultados en cada ensayo denotan que a mayor cantidad de
acido y tiempo de hidrélisis mas largo el rendimiento decrece como se muestra en la tabla 14
debido a que las cadenas de celulosa se hidrolizan mas rapido formando nanocristales de menor

tamafio (Beck-Candanedo, Roman, & Gray, 2005).
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Este suceso ocurre a en el Ultimo ensayo de 60 minutos de reaccidn, ya que al
hidrolizarse mayor cantidad de cadenas de celulosa y obtener nanocristales de menor tamano
en el método de lavado por centrifugacidn la recuperacién de nanocristales fue compleja,
decreciendo de esta manera el rendimiento por lo que se consideré el tiempo de hidrdlisis de 45
minutos y una relacion de acido/celulosa de 10 mL/g como las mejores condiciones para la

obtencion de nanocelulosa.

Las condiciones determinadas se verifican mediante un analisis de datos ANOVA

denotando los siguientes resultados en la tabla 20.

Tabla 20.

ANALISIS DE VARIANZA (ANOVA)

Andlisis de varianza de dos factores con una sola muestra por
grupo
RESUMEN Cuenta Suma Promedio Varianza
15 min de Rx 3 |136,25 45,42 0,52
30 min de Rx 3 1151,50 50,50 0,44
45 min de Rx 3 |168,25 56,08 0,40
60 min de Rx 3 | 158,75 52,92 0,77
10 ml acido/g
celulosa 4 1207,75 51,94 19,89
12 ml acido/g
celulosa 4 1204,75 51,19 21,64
13 ml acido/g
celulosa 4 1202,25 50,56 19,35
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ANALISIS DE
VARIANZA
Promedio - Valor

Origen de las Suma de | Gradosde |delos F Probabilidad critico
variaciones cuadrados | libertad cuadrados para F
TIEMPO DE
REACCION 182,18 3 160,73 794,98 3,45375E-08 4,76
RELACION
ACIDO/CELULOS
A 3,79 2 1,90 24,82 0,001254231 5,14
Error 0,46 6 [0,08

1
Total 186,43 1

Nota. Esta tabla muestra un analisis ANOVA realizado a los resultados obtenidos en el desarrollo

de esta investigacion.

El valor estadistico de F debe ser al menos igual o mayor que el valor critico para
determinar que los resultados son estadisticamente significativos en este caso el valor de f para
el tiempo de reaccion confrontado con su valor critico es mucho mayor al compararlo con la
relacion acido/celulosa, debido a estos resultados se determina que en el proceso la variable
mas significativa es el tiempo de reaccidn, ademas al alejarse las dos variables de su valor critico
muestran que existe una relacién significativa en la cantidad de acido por cantidad de celulosa y

el tiempo de reaccion.

4.4. Caracterizacion por diferentes técnicas de andlisis.

4.4.1. Espectroscopia de infrarrojo con transformada de Fourier de materia prima, celulosay

nanocelulosa

La espectroscopia infrarroja FT-IR es una técnica de analisis muy util para determinar
grupos funcionales de cada componente lignocelulésico presentes en las muestras resultantes

después de cada tratamiento de lixiviacidon realizado en este estudio.
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En la figura 18 se muestra el espectro IR de la materia prima cascara de café en el rango
vibracional de 4000 a 700 cm™. Esta materia prima presenta una estructura molecular muy
compleja por lo que es dificil una clara interpretacion de cada componente lignoceluldsico sin
embargo presentan bandas caracteristicas de lignina, hemicelulosa, pectinas y celulosa inmersas

en la materia prima.

A la longitud de onda de 3353.5 cm™ muestra un pico debido al estiramiento de grupo
funcional O-H correspondiente al grupo alcohdlico del polisacdrido y al grupo fendlico
perteneciente a la lignina, la banda a 2922.5 cm™ es atribuida a las vibraciones de los
estiramientos de enlaces C-H correspondientes a los componentes lignoceluldsicos. Los picos
que se muestran en el intervalo de 2800 cm™ hasta 1995.5 cm™ presentan una baja intensidad y
corresponden a las n-parafinas (alcanos) presentes en las grasas de la cascara de café. El pico a
1795.96 cm™ se atribuye a las vibraciones C = O propio de los acidos carboxilicos en la
hemicelulosa y enlaces éster entre grupos carboxilicos presentes en la lignina (Santos et al.,

2013).

La banda a 1617 cm™ muestra un pico de baja intensidad el mismo que muestra la
flexidn del enlace O-H de las moléculas de agua absorbidas por parte de la cdscara de café. En
los intervalos de la banda de 1795.96 cm™ a 1423.41cm™ se aprecia anillos aromaticos presentes
en la ligninay el pico a 1423.41cm™ que muestra apreciable intensidad corresponde a los grupos
CH; pertenecientes a las vibraciones de celulosa, a longitud de 1272.5 cm™ aparece con una baja

intensidad la vibracidn del enlace CH; (Bermello et al., 2008).
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Figura 18.

Espectro IR de Cdscara de Café
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Nota. El grafico representa el analisis IR de cascara de café.
En la figura 19 se realiza una comparacién de espectro IR de cascara de café, celulosa y
nanocelulosa obtenida, para ellos se analizan la variacidn de los picos a cada longitud de onda

debido a los cambios fisicos que se producen en cada tratamiento de lixiviacién.

A la longitud de onda de 3355.81 cm™ se aprecia un pico amplio y fuerte debido a las
vibraciones de los grupos O-H y un pico relativamente débil a 2919.89 cm™ para las vibraciones
de enlaces C-H de compontes lignoceluldsicos. Al comparar el espectro IR de CC sin tratar con el
espectro IR de celulosa y nanocelulosa después del tratamiento se aprecia que el pico ala
longitud de onda 1795.96 cm™ disminuye casi en su totalidad, esto se debe a la eliminacién de
lignina y hemicelulosa, al igual que el pico débil a longitud de onda 1520 cm™ de la cascara de
café se considera como caracteristica de la lignina y se atribuye a la vibracion C=C desaparece
después del tratamiento, lo que indica una eliminacién de favorable de lignina (Neto, Silvério,

Dantas, & Pasquini, 2013).
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A la longitud de onda de 1617 cm™ se aprecia que el pico del espectro IR de la celulosa
y nanocelulosa procesada presenta una mayor pronunciacion y esto es atribuido a la flexién O-H
de las moléculas de agua absorbidas debido a que la celulosa y el agua presentan una fuerte
interaccién. La banda a 1423.41cm™ que corresponden a los grupos funcionales CH,
pertenecientes a las vibraciones de celulosa al comparar el espectro IR de celulosa con
nanocelulosa se nota un claro aumento en el pico debido al incremento de componentes

celuldsicos (Dai et al., 2018).

A una longitud de onda de 1054.8 cm™ ocurre un incremento del pico con una
intensidad muy fuerte debido una vibracién asimétrica de los enlaces C-O-C que corresponde al
estiramiento del anillo de B-glucopiranosa que constituye a la glucosa, finalmente los enlaces f3-

glucosidicos aparecen a partir de una longitud de onda de 896 cm™ (Zara et al., 2017).



Figura 19.

Comparacion de Espectros IR de CC-CCC-NCC

Espectroscopia de Infrarrojo con Transfromada de Fourier-FTIR
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Nota. El grafico representa el analisis IR de cascara de café, celulosa y nancelulosa.

En la tabla 21 se realiza una comparacion de los espectros IR para identificar la
diferencia que existe en la intensidad de los picos a la misma longitud de onda para los
diferentes muestras analizadas que son: materia prima (cdscara de café C), celulosa (CC) y

nanocelulosa (NCC).
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Tabla 21.

Comparacion de los espectros IR entre materia prima (cdscara de café C), celulosa (CC) y
nanocelulosa (NCC).

Longitud de Onda
Estiramiento Intensidad

(em?)

# 3 3 Celulosa Nanocelulosa
Cascara de café (C)
(cc) (NCC)

1 3355 O-H Medio Fuerte Fuerte
2 2918 C-H Muy Fuerte Fuerte Fuerte
3 1795 C=0 Fuerte Muy débil Muy débil
4 1617 H,O Medio Fuerte Medio
5 1422 CH, Medio Medio Fuerte
6 1014 C-0-C Muy débil Muy Fuerte | Muy Fuerte
7 896 B- glucosidicos | Débil Medio Medio

Nota. Esta tabla muestra comparacién de los picos en cada espectro a cierta longitud de onda
En la figura 20 se muestra una comparacion de los espectros IR de celulosa obtenida
respecto a la celulosa comercial de marca de Sigma-Aldrich, como se observa existe una gran
similitud en los picos caracteristicos de grupos funcionales de celulosa, ademas se puede
identificar que no existen picos significativos a la longitud de onda 1795.96 cm-1y 1520 cm-1

los mismos que son caracteristicos de hemicelulosa y lignina.



Figura 20.

Comparacion de espectro IR celulosa obtenida vs celulosa comercial
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Nota. El grafico muestra una comparacion de espectros IR entre celulosa comercial y la celulosa

procesada.

En la tabla 22 se muestra una comparacién de los espectros IR de celulosa obtenida con

la celulosa comercial.

Tabla 22.

Comparacion de espectro IR celulosa obtenida con celulosa comercial

Longitud de Onda (cm™) Intensidad
# Celulosa Celulosa Estiramiento
Celulosa (CCC) C.omerual . Celulosa (CCC) C.omerual .
Sigma-Aldrich Sigma-Aldrich
1 335538 3357.8 Fuerte Fuerte O-H
2 | 7918.89 2926.8 Fuerte Fuerte C-H
3 | 1647.40 1613.34 Fuerte Medio H20
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Longitud de Onda (cm™) Intensidad
# Celulosa Celulosa Estiramiento
Celulosa (CCC) Comercial Celulosa (CCC) Comercial
Sigma-Aldrich Sigma-Aldrich
4 142119 1419.88 Medio Fuerte CH
> 101435 1021.81 Muy Fuerte Muy Fuerte ¢-0-c
6 | 896.23 896.10 Medio Medio B- glucosidicos

Nota. Esta tabla muestra comparacién de los picos en cada espectro a cierta longitud de onda

entre celulosa comercial y la celulosa procesada.

4.4.2. Analisis termogravimétrico (TGA)

La estabilidad térmica de los materiales es fundamental para determinar la temperatura

de proceso para su posterior aplicacion, es por ello que se realizé un analisis termogravimétrico

gue se muestra en la figura 21, en el termograma se muestran las curvas de la celulosa obtenida

a parir de la cascara de café, nanocelulosa y biosorbente sintetizado.

Figura 21.

Termograma de (CC, NCC, XNCC)
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Nota. Este grafico muestra el resultado de andlisis TGA para celulosa de cascara de café,

nanocelulosa y biosorbente
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En todas las muestras analizadas se muestra una pérdida de peso por debajo de los 100
°C esto es debido a la evaporacién de agua, de 100 a 150 °C se representa la perdida de
compuestos de bajo peso molecular presentes en estas muestras. La muestra de celulosa
adquirida a partir de la cascara de café se identificd que se descompone en un rango de
temperatura de 290 °C hasta 375 °C, mientras que la nanocelulosa presenta una descomposicién
a temperaturas mas baja de 150°C y un rango de temperatura de descomposicién mas amplia al
igual que el comportamiento de descomposicidn del biosorbente sintetizado que muestra una

curva muy similar a la curva de nanocelulosa.

El comportamiento de descomposicion de los nanocristales de celulosa NCC se muestra
diferente a los de celulosa debido al aumento de are superficial expuesta al calory ala
presencia de iones sulfatos en la superficie de los cristales que catalizan las reacciones de
transicién de sélido a gas (Jiang & Hsieh, 2013). La descomposicion de la nanocelulosa en el
rango de 150 a 300 °C se debe a la degradacién de las zonas amorfas sulfatadas mientras que la

etapa de 300 a 400 °C muestra la descomposicidn del cristal no sulfurado (Dai et al., 2018).

A pesar de que los nanocristales de celulosa se descomponen a una menor temperatura
se obtuvo residuos de carbdn mas altos de 40 % comparados con los de celulosa de 30% esto se
atribuye a que a una menor temperatura de descomposicion se favorece las reacciones de
deshidratacién y ademas a la presencia de regiones amorfas y cristalinas sulfatadas que acttan
como retardadores de llama durante el proceso de degradacion, los resultados obtenidos en
este analisis son similares a los reportador en literatura por Dai et al., (2018) y Herrerra et al.,
(2018). En comparacion con la celulosa y nanocelulosa el biosorbente sintetizado muestra una
amplia descomposicién en su peso antes de los 100 °C debido a que no se le aplico ningln
método de secado y Unicamente fue almacenado a bajas temperaturas para su posterior analisis

por lo que existe una considerada evaporacion de agua.
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4.4.3. Analisis Morfolégico

Con el fin de indagar cambios estructurales de las nanofibras de la cdscara de café a
tiempos de hidrélisis acida de 15, 30, 45 y 60 minutos se realizd un andlisis de microscopia

electronica de barrido (SEM) donde se muestran los resultados en la figura 22.

Figura 22.

Imdgenes SEM a) 15minutos b) 30 minutos c) 45minutos d) 60 minutos

Nota. Este grdfico muestra resultado de andlisis SEM a diferentes tiempos de reaccion.

En la figura 22 se puede apreciar la diferencia que existe en las estructuras morfoldgicas
de las muestras a diferentes tiempos de hidrdlisis, estas muestras fueron analizadas mediante el
software Fiji, para un tiempo de 15 minutos de hidrdlisis acida para formar las nanofibras de

cascara de café mostrd una superficie amorfa esto se debe al poco tiempo de reaccion, la
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muestra de 30 minutos de hidrdlisis evidencié una superficie rugosa pero mas ordenada,
mientras que para un tiempo de hidrélisis acida de 45 y 60 minutos las muestras revelaron una

superficie cristalina y uniforme debido a que se formaron nanocristales de menor tamafio.

Para determinar el tamafio de los nanocristales y verificar que tanto su diametro como
longitud de encuentren dentro del rango de 10 a 1000 nanémetros de longitud y de 3 a 50
nanometros de didmetro (Payan, 2016), se utilizo el analisis de microscopia de fuerza atdmica

(FMA), cuyos resultados se revelan en la figura 23 y tabla 23.

Figura 23.

Imdgenes FMA a) representacion de fibra 2D b) representacion de fibra 3D c) determinacion de

diametro
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Nota. Este grdfico muestra resultado de andlisis FMA

Tabla 23.

Medicion de la longitud de nanocelulosa

# Longitud (nm)
1 133.959

2 154.984

3 95.525

4 166.379

5 163.487

6 203.214
Promedio |152.92 (nm)
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Nota. Esta tabla representa el promedio de longitud de nanocelulosa segiin andlisis de FMA.

La imagen FMA realizada a la mejor muestra de nanocelulosa determinada en el disefio
experimental fue analizada mediante el Software Gwyddion y software Fiji dando como
resultado un diametro de 25.21 nm y una longitud de 152.92 nm, las dimensiones obtenidas

mediante este analisis son similares a las reportadas en literaura por Dai et al., (2018).

4.5. Andlisis de parametros de Biosorcion

El biosorbente se obtuvo mediante un xantacion al polimero natural nanocelulosa a partir de la
cascara de café, el mismo que se colocd en una prensa manual para obtenerlo en forma de
pellets como se muestra en la figura 24, este biosorbente se sometid en agua contaminada de

cadmio a diferentes concentraciones arrojando resultados éptimos de biosorcién.

Figura 24.

Biosorbente en forma de pellets

Nota. Este grafico muestra la presentacion de biosorbente en forma de pellets.

4.5.1. Cantidad de biosorbente

Se determind que el porcentaje de remocion de cadmio Cd(ll) aumenta conforme se

utiliza mayor cantidad de biosorbente como se muestra en la figura 25 esto se debe a que existe
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mayor area superficial por lo tanto mas zonas de unién para la absorcién de cadmio, sin
embargo la capacidad de biosorcidon disminuyd, ya que esta capacidad se define como la masa
de cadmio Cd(ll) adsorbida por unidad de masa de adsorbente, si se aumenta la cantidad de
biosorbente manteniendo constante la concentracion de iones cadmio Cd(ll) la capacidad de
adsorcion de cadmio disminuye debido a que existe un menor nimero de iones cadmio Cd(ll)
disponibles, esto indica que al aumentar la masa de biosorbente existe mayor cantidad de sitios
insaturados durante el proceso de adsorcion (Gupta & Babu, 2009). Identificando que la
cantidad de biosorbente apropiada para posterior andlisis es 2 g/L debido a que se encuentra un
balance entre el porcentaje de remocién de cadmio y la capacidad de biosorcidn.

Figura 25.
Andlisis de cantidad de Biosorbente (XNCC)

Analisis de cantidad de Biosorbente (XNCC)
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Nota. Este grafico muestra el porcentaje de remocidn obtenido de acuerdo a la masa de

biosorbente utilizado.
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4.5.2. Tiempo de contacto

El porcentaje de la remociéon de cadmio en funciéon del tiempo de contacto del

biosorbente se representa en la figura 26.

Figura 26.

Andlisis de tiempo de contacto
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Nota. Este grafico muestra el porcentaje de remocidn obtenido de acuerdo al tiempo de

contacto del biosorbente utilizado.

En los resultados se evidencia que a un corto tiempo ya empieza una biosorcién rapida
de iones cadmio Cd(ll), la biosorcién de iones metalicos en la superficie del adsorbente depende
de la interaccidn electrostatica y de la disponibilidad de iones metalicos alrededor del
biosorbente (Anirudhan, Fernandez, & Mullassery, 2012). De esta manera se evidencia un
equilibrio de biosorcidn a un tiempo de 45 minutos indicando que sitios de adsorcion

anteriormente disponibles se saturan.
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4.5.3. Efecto del pH en la biosorcion

El pH del agua contaminada con cadmio es una variable que presenta una gran
influencia en la biosorcién como se muestra en la figura 27, a un pH inferior a 6 se muestra un
menor porcentaje de remocién de cadmio esto se debe al aumento de densidad positiva
protones en los sitios de la superficie provocando de esta manera una repulsién electrostatica
entre los positivos, al igual que valores de un pH mayor a 6 presenta una disminucién en la tasa
de biosorcidn debido a la gran presencia de complejos de hidréxido anidnico que disminuye la
concentracién de iones cadmio libres disminuyendo de esta manera el porcentaje de absorcion
del ion cadmio Cd(ll) (Ramos, Diaz, Guerrero, Mendoza, & Aragdn, 2004). A partir de los
resultados obtenidos se definio al pH igual a 6 como dptimo para siguientes estudios de
biosorcién de cadmio Cd (Il).

Figura 27.

Andlisis de pH

ANALISIS DE pH

% de remocién de cadmio

pH

Nota. Este grafico muestra el porcentaje de remocién obtenido de acuerdo al pH de agua

contaminada con Cadmio (l1).
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4.5.4. Estudio de remocion de cadmio

A partir de diferente concentracién inicial de cadmio Cd (I1) de 50 hasta 300 ppm
sometidas a biosorcién por XNCC a una temperatura constante, un pH igual a 6 y un tiempo de
contacto de remocidn de 45 minutos se obtuvo los siguientes resultados reflejados en la tabla
24. Conforme aumenta la concentracidn inicial de cadmio Cd (I) disminuye el porcentaje de

remocidn de cadmio, debido a que los sitios de unién para la adsorcidon de cadmio se saturan.

Tabla 24.

Porcentaje de remocion de Cadmio Cd (ll)

Porcentaje de remocion de Cadmio Cd(ll)

Condiciones Co (mg/L) | Ce(mg/L) |% de remocién Qe (mg/g)
pH 6 50 2,7 94,6 23,65
Tiempo 45 min 100 40 60 30
XNCCO0.4¢g 200 100 50 50
Volumen 0,2 L 300 141 53 79,5

Nota. Esta tabla muestra el porcentaje de remocién de cadmio a las mejores condiciones de
aplicacion del biosorbente para diferentes concentraciones iniciales de Cadmio (ll).

4.5.5. Estudio de Isotermas

El estudio de las isotermas de adsorcion definen la relacidn entre la concentracidn del
sorbato y su grado de sorcidn sobre la superficie del biosorbente a una temperatura constante
(Pillai et al., 2013). Para este estudio se tomd en cuenta dos isotermas mas representativas:
isotermas de Langmuir y Freundlich, los datos necesarios para el estudio de las isotermas se

muestran en la tabla 25.

Tabla 25.

Datos de adsorcion
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., .. Capacidad

Concentracion Concentracion

Inicial Masa en equilibrio X=(Co-Ce) |de C=Ce/ge |log qe |logCe
Colppm) XNCC(g) Ce ( 9 m) *0,2 L Biosorcién =-e/q gq &

PP PP qe=X/m

50 0 50 0 - - - 1,699
50 0,3 7 8,6 28,67 0,24 1,457 10,845
50 0,4 2,7 9,46 23,65 0,11 1,374 10,431
50 0,5 1,6 9,68 19,36 0,08 1,287 10,204
50 0,8 0,72 9,86 12,32 0,06 1,091 ]-0,143

Nota. Esta tabla muestra diferentes datos de adsorcidn para el posterior estudio de isotermas.

Isoterma de Langmuir

La isoterma de Langmuir para adsorcion estd definida por la siguiente ecuacién.

__ QoxCe*b
Qe = 7~
(1+b+C,)

(3)

Donde la isoterma de Langmuir tiene la siguiente correlacién de forma linealizada

(y=mx+b).

de Qo b=Qo

Donde:

1

1
Ce

b = Constante de adsorcion.

(4)

Ce = Concentraciéon en el equilibrio.

Qo = Capacidad maxima de retencion del metal.

Con los siguientes datos se grafica la isoterma de Langmuir linealizada como se muestra

en la figura 28, para verificar el R? cercano a len el cual se verifica que la funcidn estd bien

descrita por el modelo.
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Figura 28.

Isoterma de Langmuir Linealizada

Isoterma de Langmuir Linealizada

0,25 y =0,0297x + 0,0355
R?=0,999

Ce(mg/L)

Nota. Este grafico muestra la linealizacidn de la Isoterma de Langmuir en base a datos de

adsorcion.

Mediante regresion lineal se obtiene la ecuacién de la forma:

y = 0.0297 + 0.0355(x) (5)

1
— = 0.0297
Qo

Despejando Qo

Qo = 33.67
b =0.836

Los resultados obtenidos mostraron una constante de adsorcién igual a 0.83, una
capacidad maxima de retencion del metal igual a 33.67 y un factor adimensional de Langmuir RL

igual a 0.023 mostrando al sistema como favorable.



La ecuacion de la isoterma de Langmuir en su forma original se representa de la

siguiente manera:

_ 33.67+Cex0.83

€ " (1+0.83+C,) (6)

) Isoterma de Freundlich

La isoterma de Freundlich estd definida por la siguiente ecuacion

1

ge =k C: (7)
La isoterma de Freundlich tiene la siguiente correlacién, asemejandose a la
forma lineal de la recta y=mx+b
1
logge =logk +E* logC,
Dénde:

k = Constante de adsorcion
C. = Concentracién de equilibrio.
n = Constante de empirica.

Los resultados obtenidos de la linealizacion de la isoterma de Freundlich muestran la

siguiente ecuacion.

y =0.3674x + 1.1793 (8)
Donde
logk = 1.1793 ~=10.3674

k=15.11 n=2.72

Obteniendo la ecuacién de la isoterma de Freundlich en la forma original.

1

ge = 15.11 « (27 (9)

93
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Tabla 26.

Isoterma de Langmuir

Isoterma Langmuir

qe
Ce 33.67 « Ce x 0.83
~ (1+0.83xCe)
7 28,72
2,7 23,28
1,6 19,20
0,72 12,59

Nota. Esta tabla muestras los datos de adsorcidn para graficar la isoterma de Langmuir.

Tabla 27.

Isoterma de Freunlidch

Isoterma de Freundlich
Ce -
ge = 15.11 = C27*
7 30,9
2,7 21,76
1,6 17,96
0,72 13,39

Nota. Esta tabla muestras los datos de adsorcién para graficar la isoterma de Freundlich.

Con los resultados de los pardmetros de las isotermas como se muestra en la tabla 26 y
27 se graficd las isotermas de Langmuir y Freundlich de forma no lineal respecto a los resultados
obtenidos experimentalmente como se muestra en la figura 29. En la cual se identifica que el
modelo de los resultados experimentales es muy similar al modelo de las isotermas de Langmuir

y Freundlich.
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Figura 29.
Estudio de Isotermas
Estudio de Isotermas
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Nota. Este grafico muestra una comparacion del comportamiento del proceso de adsorcién de

cadmio que muestran las isotermas de Langmuir y Freundlich con los resultados experimentales.
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CAPITULO V

5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1. Conclusiones

° Mediante la técnica de analisis espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier
(FTIR) se evidencié los cambios fisicos y quimicos después de cada tratamiento, mostrando de
esta manera la eliminacion de lignina y hemicelulosa a longitudes de onda correspondientes, de
la misma manera se identifico enlaces propios de celulosa O-H, C—H, CH,,C-0—-Cy B-

glucosidicos a longitudes de onda muy similares a la celulosa comercial Sigma Aldrich.

° Las condiciones mas favorables para la obtencidn de nanocelulosa se determinaron
mediante un disefio factorial 4x3, identificando un tiempo favorable de reaccidn de 45 minutos
y una relacién acido/celulosa de 10 mL/g, y un método mas adecuado de lavado por

centrifugacidn, debido a que se obtiene un mayor porcentaje de recuperacion de materia.

) La cascara de café es considerada un desecho en la industria, constituida en su mayoria
de material lignocelulésico. De acuerdo a la investigacion, la cdscara de café de tipo (Coffea
arabica) proveniente del cantén rodeo de Portoviejo fue sometida al proceso fisico-quimico
para eliminar componentes lignocelulésicos no deseados, arrojando de esta manera un
porcentaje de 28.52% de Celulosa nano cristalina, comparado con literatura por Collazo, Ortega
& Chiralt no difiere significativamente, interpretdndolo de esta manera eficiente para la

elaboracidn de un biosorbente capaz de adsorber cadmio como metal pesado.
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. En el tratamiento basico se evidencié una gran solubilidad debido al método empleado,
capaz de estabilizar las disoluciones de lignina, por otro lado se verificd la extraccion de

hemicelulosa y cristalizacién de zonas amorfas mediante un tratamiento acido.

. El andlisis morfoldgico de nanofibras de celulosa se efectué por microscopia electrénica
de barrido (SEM), mostrando una superficie cristalina y uniforme, por el contrario para su
cuantificacion se utilizé microscopia de fuerza atémica (FMA) arrojando resultados de 152.92

nm de longitud y 25.21 nm de diametro.

° Al evaluar las caracteristicas de los materiales de acuerdo a su composicién mediante la
técnica de analisis termogravimétrico (TGA), se identificd que la celulosa muestra una
descomposicidn térmica a 290°C, mientras que la nanocelulosa y el biosorbente mostraron una
temperatura de descomposicién mas baja de 150 °C y mas amplia, debido a la presencia de

iones sulfatos y una mayor area superficial expuesta al calor.

° El analisis de adsorcion de Cadmio Cd (Il) como metal pesado se determind mediante
espectroscopia de absorcién atémica de cadmio AAS, revelando un porcentaje de 94.6% de

adsorcion de cadmio Cd (Il) por parte del biosorbente sintetizado.

° Mediante analisis de absorcion atémica AAS se identificaron las mejores condiciones de
adsorcion, evidenciando que para una total de 200 mL de agua contaminada de cadmio Cd () la
cantidad de biosorbente adecuado es 0,4 gramos, pH igual a 6 y un tiempo de contacto de
45minutos, debido a que la variacidn de concentracidn en equilibrio no es significativa para un

tiempo mas prolongado.

° El estudio de isotermas de Langmuir y Freundlich se realizé en base a los resultados

obtenidos de biosorcidn, revelando una gran similitud entre la tendencia del modelo
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experimental y el modelo de las isotermas de Langmuir y Freundlich, confrontando al proceso

de adsorcion de cadmio Cd (I1) a partir de biosorbente (XNCC) como eficiente.

5.2. Recomendaciones

. Se recomienda realizar una caracterizacion por difraccion de rayos X (DRX) para
determinar el porcentaje de cristalinidad presente en la nanocelulosa obtenida a partir de la

cascara de café y obtener mds datos comparativos con literatura reportada.

° Se propone neutralizar el pH de la solucidn acida con una solucién basica Hidréxido de
Sodio NaOH 0,1 M para obtener mayor porcentaje de recuperacion en el lavado por
centrifugacidn, ademas de implementar en el laboratorio un lavado mediante membranas de
dialisis.

° Se recomienda realizar un estudio de adsorcién para metales distintos al cadmio Cd () y

comparar los diferentes resultados.

° Para complementar la investigacion, se plantea realizar un estudio de regeneracién del
biosorbente mediante la utilizacidn de acido clorhidrico (HCl) para el proceso de desorcion de

cadmio Cd (lI).
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ANEXOS

ANEXO 1. Resultado de adsorcidn atémica de Cadmio (I1)

UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR

FACULTAD DF CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DE SERVICIOS Y PRODUCTOS

LABORATORIO DE QUIMICA AMBIENTAL

INFORME DE RESULTADOS
INF. LAB. AMB 50491
ORDEN DE TRABAJO No. 63113
{soucmno POR: LOZADA ALEX
| REccion pe cunTe: LATACUNGA-ECUADOR
MUESTRA DE: AGUA
DESCRIPCION: AGUA CON SINTITIZADO
FECHA DE RECEPCION: 03/02/2020 l HORA DE RECEPCION: [ 10439
FECHA DE ANALISS: DEL03/02/2020 AL 11/02/2020
FECHA DE ENTREGA DE RESULTADOS A LA SECRETARIA: I 0/1/1900
CARACTERISTICAS DE LA MUESTRA
CARACTERISTICA: TRANSPARENTE [ ESTADO: 1 uauio CONTENIDO: | 200mL
omscons e e ™ S
RESULTADOS
PARAMETROS UNIDADES | RESULTADOS | METODOS INCERTIDUMBRE %
CADMIO mg/L 1120 | MAM-04 / APHA 3111 B MODIFICADO

BF,
RESPONSABLE DEL

¥

DE AMBIENTAL

R-G0-01-26

Direccin: Francisco Viteri s/n y Gilberto Gatto Sobr;l- }dﬂonos 2502-262 / 2502-456, ext. 15,18,21,31,33

Teléfono: 3216740 - E-mail: feqosp@uce.edu.ec
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Nota. El anexo representa andlisis de muestra de agua contaminada con cadmio (Il) a un tiempo

de 30 minutos
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ANEXO 2. Resultado de adsorcidn atdmica de Cadmio (I1)

UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR

FACULTAD DF CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DESERVICIOS Y PRODUCTOS

LABORATORIO DE QUIMICA AMBIENTAL

INFORME DE RESULTADOS

INF. LAB. AMB 50502
SCUTTADO POR*, LOTADA MEX |
DIECCION DFL CUSNTIY LATACUNGA FCLADOR
WUESTRA DE% AlAA
DESCRIPCIN', 435 MINUTOS WO
IO OF RECTPOON, /0272020 | wowa o€ RECEROON: 10050
RO OF AnALISIS: | DEL 20AT/2000 AL 37/652/2020 i
| oA ot DF SESULTADOS A LA 55 | __mpnew
e CARACTERISTICAS DF LA MUESTRA
CARACTERISTICA: . | ewoo | VA0 comtenoo | soom
rw - 10N resimadon que LOMLAR 1 o prestmrte iiorme 1 refleree & L e s entregade pov o chaie o OSF.

® La focha de recepciin correponds & 4 frche en s Jue ue eete s orden de trateio
AESULTADOS
PARAMETROS | umoADes MESULTADOS MITOOOS | INCERTIDUMBSE %
* CADMIO Z el | am MAM.OA / APHA 3111 B MODSIADO |
3 DATOS PROPORCOMADOS POR . CLIENTE ¥ DF SU RESPONSABIIDAD,
R-Q0-01-28
ose Dereccin: Francheco ¥iderd /%y GRberto Gatto Sobval- Teldonos: 2502247 / J502454 ext 1518215173
Q Tedddoon F2:6749 « Emall fogoopdPoce.edee

Nota. El anexo representa andlisis de muestra de agua contaminada con cadmio (lI) pH=6 a un
tiempo de 45 minutos



ANEXO 3. Resultado de adsorcidn atdmica de Cadmio (I1)

(]
UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR
FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DE SERVICIOS Y PRODUCTOS
LABORATORIO DE QUIMICA AMBIENTAL
INFORME DE RESULTADOS
INF. LAB. AMB 50564
ORDEN DE TRABAJO No. CS;?‘I_1

SOUCITADO POR": LOZADA ALLY

CIRECOONM DEL CLIENTE LATACUNGA ECUADON

MUESTRA DFY AGUA

| DEKRPOON 100 ppen Mol

FEOMA OF ANALSSS D61 20/02/2020 AL 27/02/2020

FECHA DF ENTREGA OF RESUS TADOS A LA SECRETARIA. [ 12000

CARACTERISTICAS DF LA MUESTRA
| cAmACTIRISTICA: F | _emeo | UaUI00 ™
m * Los 1evitacos U conits on o oo e e tefleren & tr s entregads por ol Chevte ol 49
l " L fecha de recepodn conresponde § b fecha o L que se erte W orden e trabaje.
AESUTADOS
PALAMETROS UNIDADES RESULTADOS MITO00S WCERTIOUMBRE %

* CADAMNO et ¢ wm MAM-GS / APHA 1113 B MOOH CADO

1: DATOS PROPOR OONADOS POR 5 CLUENTE ¥ DE SU RESPOMSARLIDAD,

R-GO-01-28

ose Dirvvesén: Franctece Vilert 73 y GONrto Gants Soval Tolfomas: 2502262 / 2507454 ext 15 1024317
' Teddlomo: 3216700 - §ovald fog oopiPoce.od ex

Nota. El anexo representa andlisis de muestra de agua contaminada con cadmio (Il) a Co

100ppm
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ANEXO 4. Resultado de adsorcidn atdmica de Cadmio (I1)

e

UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR

FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DE SERVICIOS Y PRODUCTOS

LABORATORIO DE QUIMICA AMBIENTAL

INFORME DE RESULTADOS
INF. LAB. AMB 50505
ORDEN DE TRABAJO No. 83221
Lol ol — T ]
DRECCION DEL CUENTE": LATACUNGA ECLADON
MUESTRA OFY grany
DESCRIPOCNY 200 ppm Nod
FEOMA OF RECPOSN 20021200 | WoRA DE RECIROON | 1030
FECHA OF ANALISIS: D€L 20/02/2020 AL 27/03/2000
FECHA DE ENTREGA DE RESULTADOS A LA SECRETARIA: 1 mane
CARACTERSSTICAS DF LA MUESTRA
CARMCTERGTICA: . ESTADO: LUO0 | conmmoo; | 200m
ORSERVACONES! * Lon resudladon que comatan on ol pravents nforme 1e refleren 2 1 s s st egade por of cherite of O
* La focha de recepodn cortmponde & ls deche en la que 1o amite 4 orden de radap
AIVRTADCS
PARAMETROS UMDADES ASSULTADOS | METO0OS INCERTIDUMBAE % |
* CADMIO el 10000 | MAMOL/ APHA 1111 8 MOGINCADOD . |

71 DATOS PAOPOROONADOS POR EL CLUENTE ¥ DE SU RISPONSABLIOAD.

R.0001.20
OS' Mml-‘.“'~'.m_“;~b'lu1“— :Vh_y'm-"- ber w Gatty “M—‘ PR vra— T502-002 / 7500454 et JSM_.'!:;UJ
a Tolomo: 1216740 - F-mail &g oxpadoce ode o

Nota. El anexo representa andlisis de muestra de agua contaminada con cadmio (ll) a Co

200ppm
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ANEXO 5. Resultado de adsorcidn atdmica de Cadmio (I1)

UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR

FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DE SERVICIOS ¥ PRODUCTOS

LABORATORIO DE QUIMICA AMBIENTAL

INFORME DE RESULTADOS
INF. LAB. AMB 50596
__ORDEN DE TRABAJO No, 83221
| SCUCITABO PO ACZADA ALEX
| OUKECCION D€L CLUNTE™ LAACUNGA ECUADOA
| MUESTRA DE": AGUA
CESCRPOON 300 ppen o
Lo
FECHA DE RECEPOON, 20002/2000 | woma o€ secro0m. | 1onse
FECHA DF ANALSIS: OFL 20/02/2000 AL 27/02/2000
| FEOUA DF ENTREGA DF RESULTADOS A LA SECRETARIA [ 212000
| CARACTERISTICAS DF LA MUESTRA
 CARACTIRISTICA . ] FSTALO! l R0 [m ] 200
ORSERVACIONES: *LO% TRATAG0N QU CoMTan o o e v e G0 (oflaren & L iraesir s enliegade por of thenie of O
' * L3 fecha de recepoin comesponde 3 1e fache o0 1 que 1o rite b orden de trabajo.
RESLATADCS
PARAMITROS UNIDADES AEVS TALCHS METO0OS WCERTIDUMERE %
* CADMO el 14100 WAMLOA £ APHA 3111 B MODIRCADO

3: DATOS PACPORCOIONADOS POR EX CLENTE ¥ DI SU RESPONSABLIDAD.

R-O0-01-28

osp Divevetla: Fraoceacs Mot &/ y GRbrta Gaths Sodeal- Teldloros: 2502263 / 3507454 ext. 153K I1ILIT
o Toltoor J226740 « Bmald K9 oxpiPace rdu o

Nota. El anexo representa andlisis de muestra de agua contaminada con cadmio (Il) a Co

300ppm
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ANEXO 6. Resultado de adsorcidn atdmica de Cadmio (I1)

(=)

UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR

FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DE SERVICIOS ¥ PRODUCTOS

L )
mﬁm‘m
INF, LAB. AMB 50597
___ ORDEN DE TRABAJO No. 83221
son, | voeacn e
OMECOON DEL CLIENTE, JATACUMGA FCUADOR
MUASTRA OF, P A
OESCAPOCNY THMPO 15 NN TOS Nos.
RO OF RECERION 20/02/20%0 [hiomn os mewoom. | o
RO DF ARALISS DEL /0372000 AL 27/03/ 2000
|TROMA OF ENTREGA DERERNTADOS AIASECRETAMA: —— I,_ N0
CARACTERSTICA. : CR | oo | uweo o
e T e e e et et S ae
RS TADOS
 PATAMITROS [ umosos | | MATOOOS | mcaxrousant x
* cAowo [ et | e | Masi0n 7 Apwia 1111 0 MOOWKADO il
» POR £ CLANTE ¥ 08

R-00-01-26

81
ose Darevusda feanctacs Vibery x/n y Gilbert Gatt Sodvat Teidomms: 250043 7 2500454 ext 1510217137
' Telomr 1218700 - K-t Ay ospdPuce. o ox

Nota. El anexo representa analisis de muestra de agua contaminada con cadmio (Il) a un tiempo
de 15 minutos
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ANEXO 7. Resultado de adsorcidn atdmica de Cadmio (I1)

Ny TN

UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR

FACULTAD DF CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DE SERVICIOS Y PRODUCTOS

LABORATORIO DE QUIMICA AMBIENTAL

INFORME DE RESULTADOS
INF. LAB. AMB 50898
ORDEN DE TRABAJO No, 63221
SOUCITADO POR™ LOZADA ALEX
DRECOION DEL CLIENTEY LATACUNGA ECUADOR
o AGLA
| DESCRPOION": TEMPO 60 MINUTOS No 7
FECHA D RECIPOION: 20/00/2000 lmum I LONSO
FECHA OF ANALISS.: 0L 20/02/2020 AL 37/02/2630
FECHA OF ENTHEGA DE AESULTADOS A LA SECAETARIA: | 27272000
CARACTINISTICAS DF LA MUE:
CARACTERISTICA: . ESTADO: [ LU0 Im 1 200 et
ORSERVAOONIS: * Low revudtacion QU CONRan e of Bresence informe se fefieren & 1o muesti s er egade por o chente ol OGP
* La fecha de recepeicn conresponde & b fechs ol gue se erite s orden de Wabue
RESULTADOS
PAXAMITROS UMIDADES RESIATADOS METODOS INCFRTICUMBET %
* CADMO mgt 100 MAM-O4 [ APSA 3111 B MODFICADO

3/ DATOS PROPOROIONADCS POR [L CUENTT ¥ OF SU SESPONSAMUDAD,

R.GO.01-26

Toittvon 1216748 - Kook, fogoxpdoce ode o

T
osp " Drecia: Francien Witer) 4/ y Gllberto Gatto Ssbval- Tellfonoe 2502062 7 2507954 oxt 1518213177

Nota. El anexo representa andlisis de muestra de agua contaminada con cadmio (Il) a un tiempo
de 60 minutos, Co= 50 ppm vy 1.5 g de biosorbente.



ANEXO 8. Resultado de adsorcidn atdmica de Cadmio (I1)

UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR

FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DE SERVICIOS Y PRODUCTOS

LABORATORIO DE QUIMICA AMBIENTAL

INFORME DE RESULTADOS
INF. LAB. AMB 50558
1
SOUCITADO PORY ;wuouux
OIECOION DEL CLINTES | LATACUNGA LCUADOR
MULSTRA O | agua
DESCAIOCN | TIEARO 60 MSNITOA o)
RO OF ECEPOON | %200 | wora o mecororcm: | 1000
FICHA 06 AL I!tmnnﬂn
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CARACTERISTICAS DE LA MUTSTRA
| cARACTERSTICA: | euco | loowrmwoo, | oom
CUSERVADONES: | *L0% reATadon Qe Comtan o0 o e anents riorm we Ieherem 8 4 Tt o S0 agada baox of ity ol OO
L2 Lo fecha de racopeadn cormmponde 8 1 feche wn 4 que ve svate o orden de vabege
SERATADOS
| PALAMITROS | | | Moo | INCERTIOUMSAE N |
| * capvo | -~ | e MAMOL / ARA $111 8 MOOSICADO | ]
» oaTos 0 ey o

RGO-01-26

T
osp T Darevede: Frascincs Vitees o/ y Cllherts Gatto Sohval- Teltloooe: 502-202 / I50IAEK ext 151021133
' Telitono: 3216740 - K-cuat KogogpdPoce edleox
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Nota. El anexo representa andlisis de muestra de agua contaminada con cadmio (ll) pH=6 a un

tiempo de 60 minutos.
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ANEXO 9. Resultado de adsorcidn atémica de Cadmio (II)

UNIVERSIDAD CENTRAL DEL ECUADOR

FACULTAD DE CIENCIAS QUIMICAS
OFERTA DESERVICIOS Y PRODUCTOS

TORIO DE QUIMICA AMBIENTAL
INFORME DE RESULTADCS
INF, LAB, AMS 50503
PO S ORDEN DE TRABAJO No. 83221
HUCTADOPORY | uciADa Mitx
| LATACUNGA. I CUADOR
+ S MIT08 %53
RO DS e 20/02/2620 | o o8 receracm: | _I0M%0
FEOMA DE ANAUSIS: 1 0w 2000073006 AL 2702/ 2090
FECHA DE ENTREGA DF MESULTADOS A LA SECRITAIA: | = | /172000
CARACTERSTIAS OE LAMUSSTRA
CARACTERISTICA, ! ESTADO: UOLADO CONTINIDO, 200
osseny. *Lon tenuitadion QUE COMLT o o STes e Lofor iee 1 Cefienen 3 b Muevira e egede por o (hents ol OAP.
1" La foche de recepcidn cormmponde & L fecha a0 13 gue 14 enwite s o dem de Uabejo. i
RESULTADOS
o m UNDADES BESULTADOS. METOOOS | INCERTIDUMBSE %
CADNNO | i an MALLOS / APHA 1111 § MODHCADO 108 ]

3 DATOS PROPORCIONADOS FOR 1 CLIENTE ¥ OF SU RESPONSABLIOAD.

y
5 ._' A re M vy
A s WAL LR T 0T, AR TN TV A

T ) NCT MATAR RO S A AN AN S e AR AR A WA anl TEAR

I

R-GO-01-26

09) Durecesde: Francasco Yihert 4/ y Gibertn Gottn Sobvnl. Teklions IS02-262 ) ISGIASK ext 1530223115
! o

Teddfone. 1210790 . §.avaldl Kgompghone odv.

Nota. El anexo representa andlisis de muestra de agua contaminada con cadmio (II) a un tiempo

de 45 minutos, Co= 50 ppm vy 4 g de biosorbente.



