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Resumen
En este Trabajo, se determind a la celulosa como el principal componente lignocelulésico del tallo de
tomate mediante investigacion bibliografica y trabajo experimental, para la obtencion de compuestos
con valor agregado resultantes de los residuos generados post el cultivo de la planta. El proceso incluyé
acondicionamiento de residuos mediante técnicas fisicas como: lavado, triturado y secado, ademas de
tratamientos quimicos como la eliminacién de extractivos mediante Soxhlet y el uso de solvente
organico (etanol), posteriormente se sometio las muestras de residuos a hidrdlisis alcalina usando
NaOH, ademas de hidrdlisis acida H,S0, para la eliminacién de ligninas y hemicelulosas, inclusive
procesos de blanqueamiento empleando hipoclorito comercial al 5%. Estos procesos se llevaron a cabo
mediante disefio experimental factorial, el cual permitié la evaluacion de analisis de varianzay
comparacién de variables por el método Tukey, llegando a obtener los mejores tratamientos de
extraccién. También se aplicé diseifo experimental para la generacidn de biopeliculas a base de celulosa
y alcohol polivinilico (PVA), a través de ensayos previos, empleando glicerol y tara. Ademas, se empled
disefios que facilitaron identificar las mejores condiciones de las peliculas, con la ayuda de pruebas
fisicas, mecanicas y calorimétricas como: pruebas de solubilidad, permeabilidad, ensayos de traccién,
analisis termogravimétrico (TGA), calorimetria diferencial de barrido (DSC). Mientras que el andlisis de
espectroscopia (FTIR), indicé la presencia de grupos funcionales presentes en las estructuras
poliméricas. Finalmente, este conjunto de técnicas posibilitd determinar la baja solubilidad de las
peliculas en acetona y componentes derivados del petréleo, de igual forma la determinacién de buenas
propiedades de barrera como la permeabilidad. Por lo tanto, se asocia el uso probable de las peliculas
como membranas de adsorcion en el tratamiento de aguas, convirtiéndose en una alternativa que
aporta a la mitigacion de contaminacion ambiental, aprovechando las diferentes caracteristicas y

propiedades de los residuos generados por el cultivo de la planta de tomate.

Palabras clave: celulosa, hemicelulosa, lignina, PVA, tara, biopeliculas.
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Abstract
In this work, cellulose is determined as the main lignocellulosic component of the tomato stem through
bibliographic research and experimental work, to obtain compounds with added value resulting from
the residues generated post-cultivation of the plant. The waste inclusion process through physical
techniques such as: washing, grinding and drying, in addition to chemical treatments such as the
removal of extractives by Soxhlet and the use of organic solvent (ethanol), subsequently the waste
samples were subjected to alkaline hydrolysis using NaOH, in addition to acid hydrolysis H,S0, for the
elimination of lignins and hemicelluloses, including bleaching processes using 5% commercial
hypochlorite. These processes were carried out through factorial experimental design, which allowed
the evaluation of analysis of variance and comparison of variables by the Tukey method, reaching the
best extraction treatments. An experimental design was also applied for the generation of biofilms
based on cellulose and polyvinyl alcohol (PVA), through previous tests, using glycerol and tara. In
addition, designs were used that facilitated the identification of the best conditions of the films, with the
help of physical, mechanical and calorimetric tests such as: solubility tests, permeability, tensile tests,
thermogravimetric analysis (TGA), differential scanning calorimetry (DSC). While the analysis of
spectroscopy (FTIR), indicated the presence of functional groups present in the polymeric structures.
Finally, this set of techniques made it possible to determine the low solubility of the films in acetone and
petroleum-derived components, as well as the determination of good barrier properties such as
permeability. Therefore, the probable use of the films as adsorption membranes in water treatment is
associated, becoming an alternative that contributes to the mitigation of environmental contamination,
taking advantage of the different characteristics and properties of the residues generated by the

cultivation of the tomato plant.

Keywords: cellulose, hemicellulose, lignin, PVA, tara, biofilms.
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Capitulo |

Introduccion

Antecedentes

El incremento de la poblacién mundial genera gran demanda en la produccion de alimentos, la
cual permite satisfacer las necesidades de la sociedad y garantizar la seguridad alimentaria, no obstante,
se originan elevadas cantidades de residuos agroindustriales, llegando a ser parte de la problematica
ambiental, debido a la mala gestion y la poca recepcidn de procesos adecuados en la disposicidn final de

los residuos, generados por la agroindustria en varias zonas del mundo (Aguiar et al., 2021).

A nivel mundial se desecha alrededor de la tercera parte de los alimentos de la dieta diaria
alimenticia en toda la cadena productiva, en otras palabras, desde el cultivo de la materia prima hasta el
punto de venta. Debido al incremento de residuos orgdnicos en todo el mundo, es necesario la
implementacién de estrategias que permitan reducir el impacto ambiental, por ejemplo, el desarrollo de
subproductos con valor agregado, con el fin de aprovechar al maximo las propiedades fisicas y quimicas
qgue presentan los residuos generados. Entre las opciones mds atractivas estdn: la obtencidn de
biomateriales, generacion de biocombustibles, elaboracién de polimeros biodegradables,
transformacion de residuos a compost y la generacion de subproductos utiles en el campo medicinal

(Rashwan et al., 2021).

El tomate (Solanum lycopersicum) es una de las especies mas cultivadas alrededor del mundo,
por ser un producto con extraordinarias propiedades nutricionales, ademas de ser un alimento de
consumo masivo. Aun asi, gran parte de la planta de tomate se desecha en vertederos a cielo abierto o
en los campos de cultivo, naturalmente estos residuos vegetales tardan demasiado tiempo en

descomponerse, por su elevado volumen de material lignoceluldsico (Manriquez et al., 2021).



25

Segun el Banco mundial en el afio 2020, alrededor de 17.37 millones de personas, generaron
alrededor de 5 MMTPA de residuos organicos. En el Ecuador actualmente se cultiva alrededor de 1.691
ha de tomate rifién, contribuyendo con el 0.6% del valor agregado bruto agropecuario, principalmente
en zonas como Chimborazo, Imbabura, Pichincha, Tungurahua, Guayas y otras. No obstante, se ocasiona
la acumulacién de residuos agroindustriales por la mala administracion. Segun estudios del 2020, el pais
recolecta alrededor de 604 toneladas de residuos organicos por dia, entre los cuales se encuentran,
hojas, tallos y raices, en otros términos, cuantiosos porcentajes de biomasa, representando al 57.3% del

total de residuos generados (Ministerio del Ambiente y Agua del Ecuador, 2020).

Por este motivo, se plantea promover el uso de los residuos de la planta de tomate, mediante la
extraccién de materias primas secundarias, como la lignina, celulosa y hemicelulosa, para la elaboracién
de materiales biocompatibles como biopeliculas, gomas, adhesivos, espesantes y materiales poliméricos
gue pueden reemplazar a membranas artificiales, debido a las caracteristicas, fisicas, quimicas y
bioldgicas que estos poseen, las cuales pueden ser fabricadas a través de modificaciones o procesos
como el método casting, con el objetivo de reutilizar los residuos generados por los cultivos de tomate,

después de cada cosecha (Riera et al., 2018).

Planteamiento del problema

Hoy en dia, un elevado porcentaje de residuos generados por el sector agricola son descartados
en zonas abiertas, suelos vacios o incinerados de una forma desorganizada, ocasionando contaminacion
o bloqueo de fuentes hidricas, inducidos por el arrastre de particulas mediante el flujo del aire, por otra
parte, la inexistencia de planes de control de disposicion final de residuos vegetales, impiden mantener

la armonia entre el ecosistemay la sociedad.

En la economia ecuatoriana el sector agroindustrial aporta con el 8% del PIB, sin embargo, la

realidad alterna, conlleva a que esta contribucién produzca cantidades significativas de residuos,
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ocasionando contaminacién de medios abiéticos, bidticos y socioeconémicos, inclusive se suscitan
pérdidas econdmicas por el problema de una inadecuada gestion en todo el proceso productivo de la

materia prima (CAF, 2021); (Bonilla et al., 2020).

Por consiguiente, es imprescindible la aplicacion de alternativas que mitiguen la problematica, a
través del empleo de residuos vegetales, en la extraccidon de materias secundarias con valor afadido,
como la celulosa, lignina y hemicelulosa, que se consiguen mediante transformaciones fisicas y quimicas,
de residuos originados por plantas con gran contenido lignoceluldsico, como lo es la planta de tomate.
Hasta ahora, el Ecuador cuenta con pocos proyectos referentes al aprovechamiento de este tipo de
componentes, los que mas destacan son: EMAC, EMGIRS EP y El Centro Integral de Manejo de residuos
sélidos de Loja, empresas publicas que se dedican a la generacion de abonos organicos (Silva et al.,

2021).

Por otra parte, es importante resaltar que varias zonas del Ecuador dedicadas a la agricultura,
no cuentan con procesos adecuados, en la gestidn de residuos agricolas, por lo cual se ignora los

beneficios que se puede obtener de la biomasa generada en los cultivos.

Justificacion e importancia

Es indispensable la implementacién de procesos, para la adecuada gestion de residuos
originados por el sector agricola en toda la cadena de valor, ademas de la identificacion de materias con
caracteristicas adicionales importantes. En realidad, la primera opcidon para atenuar la contaminacion, es
el compostaje, técnica que permite la degradacion de restos orgdnicos, en funcién de determinadas
condiciones para evitar, que los residuos sean transportados a vertederos a cielo abierto o incinerados,
ocasionando contaminacion por gases efecto invernadero originando la alteracion de fuentes

hidroldgicas.
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A pesar de que estd técnica incrementa materia organica al suelo, mejora la fertilidad y
estructura, se ignoran los subproductos de gran utilidad que pueden extraerse mediante la aplicacién de
otro tipo de tratamientos. Un mecanismo clave que aplica la economia circular, describe estrategias
hacia un camino sostenible, pretendiendo controlar la acumulacién de residuos provocados por el
consumo masivo. Naturalmente en afos posteriores, debido a la falta de procesos de gestion adecuada
de residuos y al crecimiento poblacional, se desarrollaran enormes impactos ambientales, por ello el

interés en el aprovechamiento de residuos vegetales (Ortiz et al., 2021).

Recientemente estudios afirman que la biomasa disponible en el Ecuador para usos secundarios
ronda alrededor de 19 MMTPA, dichos datos rednen residuos de origen agricola, ganadero y forestal,
por esta razén, la presente investigacion pretende extraer componentes como la lignina, celulosa y
hemicelulosa, los cuales son de gran utilidad en industrias farmacéuticas, alimenticias, de polimeros y

otros (Marmol, 2022).

Por consiguiente, se procura el estudio acerca de las propiedades fisicas y quimicas que aportan
los componentes de los residuos del tallo de la planta de tomate, ademas de la identificacién de
aplicaciones, que se pueden obtener mediante transformaciones quimicas y combinaciones con otro
tipo de materia prima, que le aporten caracteristicas variables y biocompatibles. Por ejemplo, la
elaboracion de biopeliculas o membranas para el tratamiento de aguas contaminadas, por la industria

textil, metalurgica, petrolera y demas (Silva et al., 2021).

El desarrollo de materiales con particularidades biodegradables, es una alternativa enfocada en
el reemplazo de materiales sintéticos, inclusive presentan funcionalidades interesantes y variables, a
causa de las caracteristicas de superficie y la conformacion de los grupos funcionales. La generacion de

peliculas formadas por componentes organicos, pueden ser reforzadas a través de la adicion de otros
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materiales naturales que aportan propiedades mecanicas como fuerza de tension, adsorcion, elasticidad

y permeabilidad, dependiendo del uso que se le quiera otorgar (Sonawane et al., 2022).

El proyecto busca enfocarse en la reutilizacién y el empleo de recursos renovables. En otras
palabras, el uso de materia prima proveniente de residuos vegetales de la planta de tomate, previniendo
la contaminacion ambiental, la acumulacién de residuos, ademas, el aprovechamiento del potencial de
los materiales lignoceluldsicos, con la finalidad de cooperar con el cumplimiento de los principios de la
guimica verde y el desarrollo de una economia circular, por medio de la elaboracién de productos

secundarios amigables con el ambiente (Whiteker, 2019).

Considerando las caracteristicas de los residuos se obtienen compuestos con propiedades
versatiles. Estos materiales pueden ser membranas a base de celulosa, las cuales pueden ser empleadas
para la adsorcién de pigmentos en aguas residuales de industrias textiles o incluso para la filtracién de
compuestos que causan contaminacién en diferentes fuentes de agua. También es importante
mencionar el empleo de nanocelulosa en el tratamiento de aguas tiende a ser efectivo. Dado que, estas
membranas presentan buena area superficial, ademas de grupos funcionales que atraen a
contaminantes. Conjuntamente, estos materiales pueden someterse a modificaciones con la finalidad de

aumentar la eficiencia en la limpieza de aguas contaminadas (Mautner, 2020).

Alcance

El presente trabajo tuvo como objetivo esencial la extraccion de componentes lignoceluldsicos,
principalmente la celulosa, procedente de los residuos del tallo de tomate, la cual, se mezcla con
aditivos y plastificantes, logrando elaborar a escala reducida, peliculas biodegradables multifuncionales.
Se procuré identificar e implementar una forma mds interesante al problema de la contaminacion

ambiental por la generacidn de residuos de origen vegetal, logrando aportar opciones sostenibles y de
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valor agregado, por medio de la elaboracion de las peliculas a base de celulosa, PVA, Tara, glicerol y

otros productos biodegradables.

Objetivos

Objetivo general

Obtener celulosa, hemicelulosa y lignina a partir de los residuos de la planta de tomate,

mediante una metodologia experimental, para el desarrollo de biopeliculas.

Objetivos especificos

Identificar componentes utiles en la fabricacion de biopeliculas a partir de residuos generados

por la planta de tomate, segun la investigacion bibliografica correspondiente.

Extraer celulosa, hemicelulosa y lignina de los residuos mediante trabajo experimental para su

posterior analisis.

Obtener subproductos con valor agregado a través de la modificacién de la celulosa,

hemicelulosa y lignina, por transformacion quimica.

Demostrar la importancia de los componentes obtenidos, con base en el analisis de las
caracteristicas y propiedades empleados en el disefio de una aplicacion orientada a diferentes sectores.
Hipdtesis

¢Es factible la elaboracién de biopeliculas mediante la extraccién de componentes como la

celulosa, hemicelulosa y lignina, a partir de residuos de la planta de tomate, con la intenciéon de mejorar

las propiedades de las peliculas?



Variables de investigacion

Variable dependiente

e Rendimiento de la extraccién de componentes lignoceluldsicos.
e Permeabilidad de peliculas.

e Transparencia de las peliculas.

e Rigidez de peliculas.

e Volumen de Agua.

e Molde de secado.

Variable independiente

e Tiempo del proceso de secado.

e Temperatura de secado.

e Relacién de formacién de peliculas entre plastificante y celulosa.

30
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Capitulo I

Fundamentacion Tedrica y referencial

Residuos Agroindustriales

El crecimiento demografico en muchas zonas del mundo causa inestabilidad alimentaria, debido
ala gran demanda de productos esenciales en la dieta del ser humano, inclusive genera una disputa
entre seres humanos y animales. Acorde con lo anterior, la organizacién para la agricultura y la
alimentacién (FAO) indica que “mas de 821 millones de personas sufren de desnutricion”,
particularmente en paises del continente africano, Medio Oriente y en algunas zonas de América Latina,
a raiz de este incremento se ha generado indices bajos de productividad agricola, disparidad de tierras y

el empobrecimiento de agricultores (Organizacidn para la agricultura y la alimentacién [FAQ], 2018, p.3).

De manera andloga el incremento de poblacién da como resultado la degradacién de recursos
en mayor proporcion, al igual que la destrucciéon y deforestacidn de suelos, a causa del nivel de consumo
descontrolado y desperdicio. Generando mayores impactos en el medio ambiente y en la seguridad
alimentaria, por ello la importancia de promover estrategias que posibiliten el equilibrio entre la
poblacién, recursos y medio ambiente, evitando la acumulacidn de elevadas cantidades de desechos
originados por el sector agroindustrial en toda la cadena de produccién de alimentos, ignorando el

aprovechamiento de la biomasa vegetal (Aguiar et al., 2021).

Por otro lado, los residuos de alimentos de consumo diario, sobre todo estdn compuestos por
hojas, tallos, cortezas, bagazo, semillas entre otros. Materia sustanciosa en componentes organicos,
eventualmente la biomasa que se deriva de las actividades agricolas es incinerada a cielo abierto o
abandonada en rellenos, convirtiéndose en un problema ambiental, puesto que este tipo de practicas

causan contaminacion de fuentes hidricas, ademas de que dan origen a la emisidn de gases efecto
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invernadero por la disposicién inadecuada. En vista de mitigar este tipo de efectos se opta por elaborar

composta, sin embargo, no se aprovecha las diferentes propiedades de los residuos (S. Mendoza, 2021).

En el Ecuador el sector dedicado a actividades agricolas aporta de gran manera la economia
nacional, mediante los cultivos de banano, café, cacao, arroz, papa entre otros. Paralelamente se
originan porcentajes elevados de residuos por el sector agroindustrial, ocasionando consecuencias
ambientales, debido a la inexistencia de suficientes programas que permitan el aprovechamiento de los
residuos o la gestion adecuada. De manera que se desestima las caracteristicas fisicas, quimicas y
bioldgicas que contienen residuos organicos, Utiles para la generacién de biocombustibles, polimeros de
base bioldgicas, subproductos ricos en materia lignoceluldsica. Materia empleada en la elaboracién de
fibras en industrias textiles, inclusive materiales biocompatibles en la biomedicina, lo cual contribuiria al

crecimiento econémico del pais (Silva et al., 2021).

Generalmente estos residuos se obtienen durante las etapas de postcosecha y transformacién,
un ejemplo claro de la cantidad de residuos generados por la industria es la biomasa disponible de los
restos de la palma africana después del proceso de postcosecha. En otras palabras, para la produccion
de aceite de palma, Unicamente se emplea el 9% de los componentes del fruto, mientras que el 91%
restante es desechado. Asi mismo el procesamiento de café aprovecha el 9.5% de la planta, entre tanto
el remanente se designa como residuo. En base a estos porcentajes se observa la disponibilidad de

biomasa para la extraccidon de componentes con valor agregado (Godoy et al., 2020).

De este modo, se considera a los residuos, como |la biomasa disponible para la obtencion de
materia bioenergética o no energética, dependiendo del origen. Ordinariamente la biomasa suele ser
clasificada en 2 principales ramas, la primera corresponde a biomasa residual y la segunda se deriva de
cultivos energéticos. Siendo los residuos agroindustriales los que se originan en cosechas de arboles

frutales o vegetales, recolectando cantidades considerables de ramas, cortezas, raquis, cdscaras y tallos,
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residuos concentrados en materia lignocelulésica. Reflejando porcentajes entre el 10 al 25% en lignina,
40 al 80% en celulosa y 15 al 30% correspondiente a hemicelulosa, los cuales pueden variar segun el tipo

de especie cultivada (Vargas et al., 2021).

Potencial de residuos agroindustriales en Ecuador

En el Ecuador, la biomasa disponible de acuerdo al estudio realizado por Marmol (2022),
muestra que la biomasa aprovechable es de aproximadamente 19.3 millones de toneladas por afio,
materia que asocia residuos del sector agricola, ganadero y forestal, fuente importante de materia
prima renovable, con una amplia gama de caracteristicas fisicas, quimicas y energéticas, es asi que, la
biomasa residual originada por la actividad agricola en el Ecuador es de 18.23 MMTPA, que
probablemente pueden ser usados para la generacién de bioenergia, ademas de biopeliculas o fibras

empleadas en la industria textil y el tratamiento de aguas (Vargas et al., 2021).

En la Figura 1, se despliega la produccién de biomasa en el Ecuador respecto a productos
convencionales como; el arroz, banano, cacao, café, cafia de azucar, palma africana entre otros.
Obteniendo mayores porcentajes de biomasa respecto a raquis, pseudotallo, hojas, fibras de los

diferentes cultivos.



Figura 1

Biomasa residual en el Ecuador
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Nota. El grafico representa la produccién de biomasa en el Ecuador. Tomado de Potencial de Biomasa en

Ameérica del Sur para la Produccion de Biopldsticos (p.11) por Vargas et al., 2021, Instituto Superior

Tecnoldgico Crecer mas.

Segun el ministerio del ambiente en el Ecuador las metodologias aplicadas para mitigar la

contaminacién generada por los residuos orgdnicos urbanos son: la digestién anaerobia, el sistema

aerobio y el secado, no obstante, el pais no cuenta con un programa para tratar los residuos remanentes

en las dreas rurales, dedicadas a la actividad agricola (Ministerio del Ambiente y Agua del Ecuador,

2020).
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Caracteristicas de los residuos

Figura 2

Caracteristicas fisicas y estructurales de los residuos agroindustriales
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Nota. El grafico representa los porcentajes de humedad, cenizas, contenido de celulosa, hemicelulosa y

lignina de algunos residuos agroindustriales. Adaptado a diferentes fuentes bibliograficas.

(Rojas et al., 2019)

Descripcidon de componentes que la biomasa

Almidon

La biomasa agricola proviene de diferentes productos vegetales que poseen componentes
principales susceptibles a cambios fisicos y quimicos, para su posterior empleo. Entre los constituyentes
con mayor porcentaje se encuentra el almiddn, el cual es un polisacarido muy comun en biomasa

originada por los residuos del trigo, maiz y yuca convirtiéndose en un polimero util en la sintesis de



36

materias para la generacidn de bioplasticos, al mismo tiempo estas estan sujetas a limitaciones, como la
baja resistencia a la humedad, propiedades mecdnicas reducidas, asi como, reducida elongacion y poca
flexibilidad, incluso por su elevada viscosidad, los almidones requieren ser tratados quimicamente, con

la finalidad de transformarlos en materias con mayor indice de procesabilidad (Vargas et al., 2021).

Al mismo tiempo, el almiddn genera compuestos como el acido lactico mediante un proceso de
fermentacidon microbiana, el cual es usado en la obtencién del polimero de acido polilactico (PLA),
materia prima amigable con el medio ambiente, util en la fabricacién de articulos como botellas,
bandejas, cintas de embalaje, mercancias de uso comun, debido las buenas propiedades de barrera que

posee y a la biodegradabilidad a determinadas condiciones (Vargas et al., 2021).

Celulosa

Se establece a la celulosa como el polimero natural mds abundante en la naturaleza, se
encuentra en las paredes celulares de varias especies vegetales, la celulosa se caracteriza por ser un
polisacarido constituido por la unidn de monosacaridos, esta biomolécula organica se compone por
moléculas de B(1-4)D-glucopiranosa (C4H1,0¢), de hecho, la unidad repetitiva de la celulosa es la
anhidro-D-glucosa (AGU), moléculas formadas por enlaces covalentes entre monosacaridos, debido a la
reaccion de condensacién, entre un aldehido y un hidroxilo, generalmente la celulosa, esta constituida
por aproximadamente 3000 a 10000 unidades de glucosa, siendo una fibra que proporciona
propiedades estructurales especiales en las paredes de las células vegetales, los enlaces entre el

hidrégeno y grupos hidroxilo de la molécula proporciona una red cristalina (Vallejos & Area, 2019).
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Figura 3

Estructura molecular de la celulosa
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Nota. La figura representa la estructura molecular de la celulosa: enlaces B glucosidico (1-4-B-d-anhidro
glucopiranosa). Tomado de Nanocelia Produccion y usos de la celulosa nanofibrilada y microfibrilada (p.

22) por Vallejos, M. Ey Area, M. C, 2019, Red CYTED-NANOCELIA.

Hemicelulosa

La hemicelulosa es un hetero polimero, compuesto por cinco monosacaridos diferentes como,
D-glucosa, D-manosa, D-galactosa, D-xilosa y L-arabinosa, formando cadenas lineales y ramificadas de
100y 200 unidades, generalmente la hemicelulosa representa alrededor del 23-32% del contenido de la
biomasa, siendo los xilanos las hemicelulosas predominantes en la naturaleza, este componente es el
encargado de enlazar las moléculas de celulosa y lignina de las especies vegetales, ademas, se
singulariza por poseer una estructura amorfa e hidrofilica, se origina durante la fotosintesis de las
plantas, universalmente se encuentra en mayor proporcién en plantas madereras, en comparacién con
la celulosa, almiddn o lignina, este elemento no suele ser de gran valor comercial, debido a que suele

hidrolizarse con mayor rapidez (Dhia, 2021).

Del mismo modo, al ser un polimero compuesto por diferentes monosacaridos, existen

diferentes tipos de hemicelulosas, siendo las galacto glucomanos, arabinoglucuronixalos y
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arabinogalactanos los que predominan en especies coniferas como los pinos, cedros entre otros,
mientras que, en especies de plantas como latifoliadas y gramineas o mds conocidas como plantas
herbaceas, predominan las hemicelulosas del tipo glucuronoxilanos, glucomananos, galacto

glucomananos entre otros (Vallejos & Area, 2019).

Figura 4

Azucares monomeéricos de la hemicelulosa
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Nota. Los graficos representan la estructura de tres azicares monomeéricos presentes en la hemicelulosa.
Tomado de Tomado de Nanocelia Produccion y usos de la celulosa nanofibrilada y microfibrilada (p. 23)

por Vallejos, M. Ey Area, M. C, 2019, Red CYTED-NANOCELIA.

Lignina

La lignina es considerada una molécula compleja, debido a que se compone de azucares
inorganicos, es una macromolécula de estructura amorfa, compuesta por aromaticos, cominmente
representa entre el 15-25% del peso de la planta, se encarga de la proteccién de las fibras de celulosas,
mediante la aportacion de rigidez e impermeabilizacidn, proporcionando la proteccion de ataques
enzimaticos, este polimero se encuentra en las diferentes capas de la pared celular, que en unién con la
hemicelulosa forman una red de microfibras, que rodean a la celulosa, la lignina posee diferentes

copolimeros derivados de alcoholes insaturados provenientes de fenilpropano, frecuentemente se
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diferencian tres unidades repetitivas, como el componente cumaril derivado del alcohol p-cumirico,
guayacilo originada del coniferol y la tercera unidad siringilo, proveniente del alcohol sinapilico

(Guerrero, 2021).

Tanto la hemicelulosa como la lignina se unen mediante enlaces covalentes, estd unidn genera
resistencia en los materiales lignocelulésicos, también es importante mencionar que las unidades
fenilpropanoides se unen por alrededor de diez o mas tipos de enlaces de éter-arilo y carbono-carbono,
comunmente se forma por la polimerizacién oxidativa de monémeros de fenilpropano, el grado de
polimerizacién de la lignina es de dificil medicién debido a que este componente tiende a fragmentarse

considerablemente durante el proceso de extraccién (Dhia, 2021).

Figura 5

Estructura molecular de la lignina
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Nota. La figura representa la unidad estructural de la lignina acompafada de unidades fenilpropano.
Tomado de Tomado de Nanocelia Produccion y usos de la celulosa nanofibrilada y microfibrilada (p. 22)

por Vallejos, M. E y Area, M. C, 2019, Red CYTED-NANOCELIA.



Tabla 1

Caracteristicas sobre el usos y aplicaciones de los componentes lignoceluldsicos
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Tipo de
Componente Compuestos Usos y aplicaciones  Rendimiento Bibliografia
extraccién
Sintesis de resinas
Hidrolisis acida y
Aditivos (Lizundia et
basica Compuestos
alimentarios al., 2021)
Lignina Uso de solventes aromaticos Moderada
Plasticos, (Wang et
como acetona acidos mucdnicos
Antioxidantes al., 2022)
acuosa, etanol
Surfactantes
Materiales
Acetato de
poliméricos
celulosa
reforzados con
Alcalina Carboximetil (Amirah et
fibras
Hidrdlisis acida celulosa al., 2022)
Celulosa Biocompuestos, Bueno
(H2S04, H3PO4, Microfibras de (Risite et
Nanorellenos
HCI/C6H807) celulosa al., 2022)
reemplazo de
Nanocristales de
(PMMA-
celulosa
Poliacrilamida)
Hidrolisis acida Pentosa, acido Produccion de (Huang et
(CH3COOH, furico etanol combustible al., 2021)
Hemicelulosa Bajo
CH202, HCl) xilosa, xilitol Produccion de (Luetal.,
Uso de perdoxido  xilooligosacdridos sorbitol 2021)
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Tipo de
Componente Compuestos Usos y aplicaciones  Rendimiento Bibliografia
extraccion

de hidrégeno Furfural, Levadura para
Solventes Arabinosa piensos
organicos Uso en farmacéutica
Fermentacion Biopolimeros
conductores

Nota. La tabla describe las caracteristicas sobre la extraccidn, usos y aplicaciones de los componentes

lignoceluldsicos encontradas en diferentes investigaciones.

Componentes de bajo peso molecular

Estos elementos se encuentran inmersos en la biomasa en porcentajes inferiores, sin embargo,
cuentan con la capacidad de influir en tratamientos posteriores a la extraccién de componentes

lignocelulésicos, se dividen en dos grupos principales:

Extractivos

En este grupo se encuentran componentes simples y de orden complejo que se originan por
procesos metabdlicos de la planta, en el conjunto de metabolitos primarios se encuentran los
aminoacidos, acidos carboxilicos, grasas simples y azlcares simples, mientras que los componentes con
mayor complejidad son los alcaloides, flavonoides, monoterpenos, cumarinas y otras sustancias de
mayor complejidad, esta agrupacion de compuestos tienen la facultad de elevar el poder calorifico de la
biomasa, lo cual genera una rapida degradacion de la lignina para la formacién de componentes

fendlicos (Tepale, 2020).



Cenizas

Se caracteriza a las cenizas, como aquellos residuos inorganicos remanentes, después de
someter la biomasa a elevadas temperaturas, los elementos que se suelen encontrar en material
lignocelulésico corresponden a sodio, potasio, calcio, magnesio, cloro, silicio y otros, a menudo la
cantidad de cenizas es de alrededor del 1% de la biomasa, no obstante, las concentraciones de estos

nutrientes dependen del origen de la biomasa (Tepale, 2020).

Métodos de extraccidn de celulosa, hemicelulosa y lignina

Para la extraccién y purificacion de la celulosa, se requiere aplicar procesos fundamentales de
acondicionamiento, eliminaciéon de componentes superficiales como pigmentos, suciedad y el
ablandamiento de la lignina, ademas de la reduccién del tamafo de la biomasa lignocelulésica,
mediante métodos fisicos, mientras que para la extraccidn de la celulosa se requiere la aplicacion de
reactivos alcalinos, acidos, solventes y compuestos como el hipoclorito de sodio con la finalidad de

blanquear y eliminar componentes como la lignina y hemicelulosa (Pinto et al., 2022).

La reduccién del tamano de las muestras de biomasa es de gran importancia, debido a que

tamafios pequefios de particulas se aumenta el drea de contacto entre los reactivos quimicos y los
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grupos funcionales de la biomasa, comuUnmente el pretratamiento alcalino, se caracteriza por presentar

ventajas significativas, entre las cuales son: temperaturas bajas en contraste con los tratamientos que
aplican sustancias acidas, el empleo de sustancias alcalinas evita la degradacidn de los polisacaridos,
mediante hidrdlisis generando una buena deslignificacidn, la celulosa se logra obtener mediante la
exposicion de las muestras en soluciones de hidréoxido de sodio a temperaturas bajas como 70-90 °C

ademas de agitacion mecdnica y lavados sucesivos con agua destilada (Pinto et al., 2022).
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Separacion de hemicelulosa

Debido a que la hemicelulosa se encuentra rigurosamente enlazada a la celulosa y lignina, se
precisa de métodos efectivos para la separacidn, estos pretratamientos pueden ser fisicos, quimicos e
incluso bioldgicos, comunmente la hemicelulosa tiende a degradarse parcial o completamente durante

la aplicacidn de estos procesos.

Tipos de pretratamientos

Pretratamientos fisicos

Entre los pretratamientos fisicos se encuentra la extraccion hidrotermal o auto hidrdlisis,
proceso que se caracteriza por su corto tiempo de reaccidén, manejo de temperaturas elevadas en el
rango de 170 y 220 °C, emplea solventes como agua acetilada o N-dimetilformamida para obtener
elevadas conversiones de hemicelulosa y disminuir la solubilidad de otros componentes presentes en la
biomasa, este método permite solubilizar selectivamente la hemicelulosa, dando como resultado la

solubilizacion del 72.1% de xilano y la recuperacion del 63.2% de sacdaridos solubles (Lu et al., 2021).

Mientras que la extraccion a vapor, depende de elevadas temperaturas y presiones, con la
finalidad de que el vapor pueda internarse en la pared celular de la planta, para posteriormente separar
los componentes, segun investigaciones este tipo de proceso reporta recuperaciones de hemicelulosa
de alrededor del 22.8% a temperaturas de 196 °C, durante tiempos minimos de 5 min, sin embargo se
requiere de equipos especiales para la recuperacién, ademas de un consumo considerable de energia,

incluso esta forma de separacion genera hemicelulosas de baja pureza (Lu et al., 2021).
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Pretratamientos quimicos

Extraccion alcalina

La extraccion alcalina es usualmente empleada para la extraccion de hemicelulosa, generando
recuperaciones de alta pureza, comunmente se emplean reactivos como la sosa cdustica o mas conocida
como hidréxido de sodio, la ventaja de este proceso es la extraccion de la hemicelulosa sin degradar a la
celulosa y lignina, no obstante los tiempos de reaccidn son superiores, rondan alrededorde3 a4 hyla
temperatura de proceso suele ser de 60-90 °Cy la concentracidn de la solucion de NaOH (p/p) de
aproximadamente 12.33 %, generando solubilizacidn de xilano del 65-73 % en biomasa no maderera,
mientras que para pulpas de madera los rendimientos estan entre el 80-91 %, mientras que la aplicacion

de perdxido de hidrégeno permite deslignificar y solubilizar la hemicelulosa (Lu et al., 2021).

Extraccion dcida

Este tipo de extraccién, permite la ruptura de los enlaces hidrégeno entre la hemicelulosa y
celulosa, generando la hidrdlisis de la hemicelulosa, generalmente se utiliza dcidos fuertes, como acido
sulfurico, acido clorhidrico, acido fluorhidrico o acido nitrico, este tipo de tratamiento permite obtener
rendimientos del 55.1% de xilano, aun asi, presenta limitaciones significativas, como la degradacidn
parcial de la hemicelulosa, inclusive a concentraciones bajas de acido se puede generar furfural, también
es importante tomar en cuenta la temperatura y el tiempo de reaccion, debido a que este proceso acido
hidroliza facilmente la hemicelulosa, dando como resultado rendimientos bajos de xilano y mayor

cantidad de monosacaridos (Lu et al., 2021).

Pretratamientos con disolventes

Fraccionamiento organosolv

Este tipo de pretratamiento, hace uso de solventes orgdnicos, debido a que estos tienen una

gran capacidad de separar celulosa, hemicelulosa y lignina, entre los compuestos complejos mas
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comunes se encuentran el dimetilsulféxido, solventes como benceno con etanol al 96% a temperaturas
entre 70 °Cy tiempos de reaccion de 20 min, este tratamiento, permite separar directamente la
hemicelulosa, evitando la deslignificacién, ademas la hemicelulosa extraida se caracteriza por poseer
una elevada pureza, aunque los solventes organicos proporcionan dificultades al momento de degradar,
debido a la inflamabilidad, toxicidad y volatilidad, lo cual dirige a una mayor contaminacién ambiental

(Lu et al., 2021).

Extraccion mediante liquido ionico

Este método se considera practicamente amigable con el ambiente, debido a que presenta gran
estabilidad térmica como quimica, asimismo la facilidad al separar los componentes de la biomasa, estos
liquidos destruyen los enlaces de hidrégeno entre la celulosa y hemicelulosa, pero una mejor extraccion
de hemicelulosa requiere la aplicacion de un pretratamiento alcalino de hidréoxido de sodio, seguido por
etanol obteniendo porcentajes de hemicelulosa del 48% en biomasa de palmeras aceiteras, cantidad
obtenida después de realizar alrededor de cuatro ciclos de extraccion segun las investigaciones
realizadas, sin embargo la preparacién de liquidos idnicos suele ser compleja y de costos considerables,

inclusive las hemicelulosas extraidas por este tipo de tratamiento genera impurezas (Lu et al., 2021).

Descripcion de la Planta de tomate (Solanum lycopersicum)

Esta planta frutal es relevante a nivel mundial, por contener componentes con elevado nivel
nutricional como potasio, fésforo, vitaminas A-C, a su vez, es una fuente importante de antioxidantes,
convirtiéndose en un producto de consumo masivo, tanto para la industria como para el consumo
fresco, la produccién y el consumo mundial del tomate es liderada por China, seguido por Estados

Unidos, mientras que México es considerado el principal exportador (Ortega et al., 2022).

A nivel nacional el cultivo de tomate se origina principalmente en superficies con climas

tropicales, valles y zonas andinas, con el objetivo de cumplir las condiciones adecuadas para obtener
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buenos rendimientos, cominmente el cultivo de tomate se concentra en la Sierra central,
especificamente en la provincia de Tungurahua, en campos a cielo abierto o en invernaderos, mientras
que el area total sembrada a nivel nacional es de 3054 ha, originando una produccion de alrededor de

61426 ton anuales (Cevallos, 2018).

En este tipo de cultivos es esencial implementar la poda, técnica mas conocida como la
eliminacidon de brotes, dependiendo la etapa en la cual se encuentre la hortaliza, se efectla
oportunamente impidiendo que los nutrientes se dirijan hacia los tallos secundarios de la planta y no al
fruto como tal, conforme lo requiera el ciclo de la planta se realiza 4 tipos de poda, entre ellos la poda
de formacion, de mantenimiento, de hojas, de flores y finalmente el aclareo de frutos, con el fin de
proporcionar excelentes condiciones para la correcta produccién y evitar consumo de energia que

puede ser desaprovechado (Viera, 2020).

No obstante, este modelo de actividad agricola genera considerables residuos, que no suelen
ser aprovechados, por lo tanto, tienden a tener una disposicién final inadecuada, generalmente son
desechados en el mismo lugar o son depositados en vertederos a cielo abierto, escasos sectores realizan
el compostaje, debido a la generacién de gastos adicionales, por lo cual, se ignora los subproductos que
pueden ser extraidos estos residuos, que potencialmente presentan componentes antifingicos e
insecticidas, por el contenido de alcaloides, al igual que componentes con elevado material

lignocelulésico (Viera, 2020).

Caracteristicas botanicas

Semilla

La planta presenta semillas de tamafios entre 3 a 5 mm, con forma regularmente ovalada, semi
redonda o triangular, color grisaceo, cubierta de pequefias vellosidades, se forma por el embrién,

endospermo y la cubierta seminal se estima que el tamafio de la semilla no afecta la germinacién de la
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planta, si no de las condiciones del cultivo, cualquier tamafio de semilla proporciona un crecimiento y

formacion vigoroso (Aguilar, 2021).

Raiz

Comunmente se compone por un sistema radicular constituido por una raiz principal, raices secundarias
y adventicias (raices aéreas), todas estas cumplen con la funcidn de sostén al suelo, absorcion y
transporte de agua y diferentes nutrientes, la raiz se compone de epidermis, cdrtex y cilindro vascular,
en donde los pelos de la raiz tienen la funcién de absorcién, mientras que el transporte de aguay
nutrientes esta a cargo del transporte de agua y nutrientes, la longitud promedio de la raiz es de

alrededor 21-22 cm (Aguilar, 2021).

Tallo

El tallo de la planta se establece de tipo herbaceo, de tamafio grueso, anguloso y de color
verdoso, generalmente mide entre 2 a 4 cm de ancho en la parte inferior, a medida que crece la parte
superior reduce de tamanio, en el tallo principal se suelen formar los tallos secundarios, hojas y racimos
florales, el tallo se constituye por la epidermis, corteza, cilindro vascular, tejido medular, pelos
glandulares que expulsan una sustancia de color verdosa que repelen a algunos insectos, la longitud del
tallo puede llegar a medir de 30 a 40 cm, incluso algunas especies suelen crecer hasta 4m de alto, esto

depende de la poda en el cultivo (Aguilar, 2021).
Hoja

Las hojas se diferencian por expulsar fragancia aromatica, su color es verdoso, la superficie estd
cubierta por pelos glandulares, la posicion de la hoja puede ser de forma horizontal, semirrecta o
inclinada, depende del crecimiento en las varias partes del tallo, las hojas de las plantas de tomate

pueden ser del tipo papa, enana, pimpinellifolium, estandar, hirstum y otras, presenta entre 7a 9

foliolos con bordes dentados (Aguilar, 2021)..
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Flor

Esta compuesta por 5 0 mas sépalos, pétalos y estambres que nacen del ovario, generalmente
se generan en forma de racimos que pueden ser simples o ramificados, el primer aparecimiento de la
flor en el cultivo se origina entre los 20 y 50 dias después de la siembra, el tamafio de las flores puede
ser medianas y grandes, depende de las especies comerciales del tomate, la temperatura a la cual

germina la flor es de 20 a 25 °C (Aguilar, 2021).

Fruto

La planta presenta frutos de forma baya globosa, con tonalidad verde y rojiza cuando se ha
madurado completamente, sin embargo, pueden presentar tonalidades amarillentas, naranjas e incluso
negro, la cascara contiene un valor alto de pectina, su superficie tiende a ser lisa, el fruto se compone
por pericarpio, tejido placentario y semillas, el peso promedio que alcanza es de 600 g, dependiendo la

especie y condiciones de cultivo (Aguilar, 2021; Lépez, 2017).

Caracteristicas generales

La planta de Solanum lycopersicum se encuentra en la familia Solanaceae, una especie de
elevado consumo y de gran adaptabilidad a diferentes habitats, este tipo de plantas poseen
significativos porcentajes de componentes principales como celulosa, lignina, hemicelulosas. La
obtencidn de celulosa mediante tratamientos basicos o acidos, generalmente para obtener pulpas
celuldsicas purificadas es necesario la eliminaciéon de componentes que no pertenecen a tejidos
estructurales, como extraibles y cenizas, segln investigaciones mediante métodos de purificacién se
puede obtener hasta un 66.4% de celulosa en las plantas de tomate, ademas informan que el contenido
de lignina es superior en comparacion con otros residuos vegetales, empleados en la produccién de

nano fibras de lignocelulosa (Bascon et al., 2020).
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Figura 6

Composicion quimica de residuos del tomate y otras horticolas celuldsicas
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Proceso de Reciclado de Cartdn (p. 3), por Villegas, |. Bascon, et al., 2020, Published by MDPI.

Composicidon quimica del tallo de la planta de tomate

Los tejidos de la planta como los tallos, contienen una considerable cantidad de metabolitos
presentes en los frutos, principalmente presentan compuestos fendlicos en menor porcentaje en
comparacién con el 32-46% que poseen los frutos, al igual que la capacidad antioxidante, que es

alrededor del 30-50% inferior en contraste con los frutos (Vega et al., 2022).

Sin embargo, la celulosa, hemicelulosa y la lignina son sustancias principales en las paredes
celulares de la planta, por ejemplo, la lignina proporciona soporte y genera un crecimiento adecuado,
con propiedades antimicrobianas, protegiendo a la planta de patdgenos, el factor primordial para

encontrar una cantidad significativa de lignina depende del contenido de nitrégeno (Liu et al., 2021).
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Segun un estudio acerca del uso potencial del tallo de tomate como materia prima, se encontrd
que el tallo posee alrededor del 43.11% de material celuldsico, 12.29% de lignina, 7.91% hemicelulosa 'y
el porcentaje restante fibras, convirtiéndose en un residuo agricola de gran interés industrial debido a su
gran volumen y disponibilidad estacional, asi mismo se considera como una alternativa a fibras
sintéticas, por contener propiedades mecanicas y de hidrofobicidad elevadas en comparacién con otros
materiales vegetales como la cdscara de arroz, hierba, palma, carpelo de algoddn entre otros (Taha et

al., 2018).

Composicidn quimica de las hojas de la planta

Segun estudios fitoquimicos en hojas de diferentes especies de la familia de Solanum
lycopersicum revelan el contenido de compuestos como alcaloides, soponinas, taninos, flobotaninos,
flavonoides, acidos clorogénicos entre otros, siendo los terpentenos componentes que aportan
propiedades antimicrobianas, los cuales pueden ser opciones alternativas para la fabricacién de

bioactivos utiles para la salud (Y. Mendoza et al., 2020).

Composicién quimica del fruto

El fruto de la planta de Solanum lycopersicum posee un amplio valor nutricional, por su contenido de
componentes como beta carotenos, especificamente el licopeno caracteristico por poseer propiedades
antioxidantes naturales, también contiene vitaminas, fibra dietética y minerales, entre ellas el calcio,
hierro, fosforo y potasio, mientras que del grupo de aminoacidos se distingue a la tiamina y lisina (Vallejo,

2021).

Aprovechamiento de los residuos de la planta de tomate

Algunas de las investigaciones actuales se direccionan al desarrollo de productos que empleen
materias primas para la generacién de energias renovables como los biocombustibles, fabricacion de

papel, obtencidn de celulosa fabricacion de bioplasticos, generalmente se enfocan en la generacion de
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productos con valor agregado, sin embargo, se debe tomar en cuenta que los componentes
estructurales como lignina, celulosas y hemicelulosas de los residuos agroindustriales tienden a cambiar
dependiendo de su origen y naturaleza. Es idéneo el aprovechamiento de los residuos de biomasa de
tomate para la produccién de productos como nano fibras lignocelulésicas, o como agentes que aportan

resistencia y refuerzo a materiales como el cartéon (Filian et al., 2020).
Principales compuestos poliméricos

Estos productos generalmente dependen de las propiedades y caracteristicas, incluso del
proceso de obtencion, ademas de las diferentes fuentes de extraccidn por ello se pueden identificar tres
grupos importantes: pldsticos de base bioldgica, plasticos bio basados y plasticos biodegradables a base
de recursos fdsiles, muchos de estos polimeros a base de celulosa, almiddn o proteinas tienden a ser
descompuestos por microorganismos, agua u condiciones controladas, sin embargo, no todos los

biopldsticos son biodegradables (Aponte & Soledad, 2022).

Estudios recientes han logrado la sintesis de diferentes compuestos poliméricos de base biolégica, los de

uso comun son:
Polihidroxialcanoato

Es un poliéster elastomérico que proviene de la sintesis bioldgica de bacterias, este tipo de
compuestos se singularizan por ser biocompatibles y biodegradables, ademds de que son precursores de
farmacéuticos debido al poder antibacteriano, transportadores de farmacos, también son empleados en
el desarrollo de dispositivos médicos como: grapas, parches, barreras de adhesion entre otros (Nanda et

al., 2022).
Acido polildctico

Es un polimero termoplastico, generado mediante la polimerizacion del acido lactico,

compuesto producido a través de la fermentacion de azlcares provenientes de recursos renovables,



52

como residuos de remolacha, caia de azUcar y otros, se caracteriza por poseer una mayor resistencia
mecanica y mejor plasticidad térmica, ademas, la emisidon de gases efecto invernadero es menor en
comparacién con el tereftalato de polietileno, polipropileno y poliamida 11, para obtener aplicaciones
mejoradas, el producto se somete a diferentes modificaciones, para posteriormente ser usado en la
fabricacidon de envases, tejidos y fibras utiles en la industria alimenticia, de construccidn, agriculturay

transporte (Nanda et al., 2022).

Poliamida 11

Polimero de base biolégica, se genera a través del tratamiento de recursos renovables como el
aceite de ricino, se caracteriza por gozar de una elevada estabilidad quimica y mecanica, este tipo de
producto es de gran importancia a nivel industrial, debido a que se emplea como refuerzo para fibras
naturales, sin embargo, es un polimero no biodegradable. Nuevas investigaciones establecen que la
poliamida 11 reforzada con fibras de origen lignocelulésico, pueden lograr propiedades mecanicas
similares a la de polimeros como el polipropileno tratado con fibra de vidrio, lo cual permite el uso en la

elaboracion de piezas automotrices y herrajes (Nanda et al., 2022).

Alcohol polivinilico (PVA)

El alcohol polivinilico es un compuesto polimérico formado por unidades de un solo mondmero,
presenta caracteristicas de biodegradabilidad y biocompatibilidad, alta permeabilidad en fluidos, e
incluso buena elasticidad , también posee propiedades hidrofilicas lo que explica la afinidad al agua y la
insolubilidad en lipidos o grasas, ademas presenta un comportamiento no lineal frente a esfuerzos
mecanicos, por tal motivo se considera un compuesto de gran utilidad en varios sectores, donde el PVA
es empleado en la formacién de membranas, hidrogeles e inclusive elaboracién de lentes de contacto,
investigaciones demuestra que a mayor peso molecular, aumenta la tendencia de cristalinidad (Freire et

al., 2021).
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Consecuentemente tiene una mejor estabilidad térmica, produciendo mejores efectos a la
traccién mecdnica, sin embargo, el comportamiento de este polimero depende de las condiciones
ademds del grado de hidrélisis, debido a que en agua caliente tiende a solubilizarse de manera rapida,
pese a ello el PVA presenta buenas propiedades de barrera, convirtiéndolo en un compuesto atractivo

para la elaboracién de envases y peliculas para alimentos.

Figura 7

Estructura del monémero del PVA

Bioplasticos

En la actualidad, la produccién de bioplasticos es una industria en constante crecimiento.
Representando un camino hacia el desarrollo econdmico, generando nuevas alternativas hacia la
sostenibilidad ambiental. Permitiendo mantener el equilibrio entre energia y medio ambiente, a través
del empleo de materia prima generada por biorresiduos, en aplicaciones como el desarrollo de
bioplasticos. Los cuales se producen en base a almidones, proteinas, celulosa, acidos polilactico,
biopolietileno, biopoliuretano entre otros. Generando interés en la economia circular, un componente
polimérico se denota bioplastico por su base bioldgica o por el potencial de biodegradabilidad, ademas

de la biocompatibilidad.
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Tabla 2

Tipos de biopldsticos

Bioplasticos

Biodegradables Poli Acido lactico (PLA)  Sintesis mediante:
Polihidroxialcanoato Almidén
(PHA)

Acetato de celulosa
Poli succianato de
butileno de base

bioldgica (Bio-PBS)

Fermentacion
bacteriana

Cafia de azucar

eAplicaciones
eEnvase alimentos
eBiomateriales
eAutomocién
eIndustria Textil

Polietileno (Bio-PE)
Polipropileno (Bio-PP)

No biodegradables Sintesis mediante:

Glucosa
Politereftalato de

: Cafia de azucar
etileno (BIO-PET)

Remolacha

Nota. La tabla, describe los diferentes tipos de bioplastico, la materia de sintesis y algunos usos (p. 3),

por Kong, et al., 2023, Published by MDPI.

Bioplasticos a nivel mundial

La produccion de biopldsticos rodea la cantidad de 4 MMTPA, ocupando un eslabdn importante
en el desarrollo sostenible, eludiendo de esa forma, el empleo de recursos no renovables, como los
combustibles fdsiles. Los pldsticos de orden bioldgico se basan en la extraccién de mondmeros
presentes en la biomasa, para luego ser modificados y polimerizados, supliendo al plastico sintético.
Normalmente los biopldsticos se singularizan por poseer caracteristicas mejoradas, ademas, de que

aportan a la reduccién de huella de carbono y la reduccién de componentes no renovables, aun asi, esa
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utilidad depende de los parametros de procesamiento, como de la estructura quimica y el tiempo de

vida uatil (Ali et al., 2022).

Se considera a Asia como el principal productor de bioplasticos, representando globalmente el
46% de total, mientras que Europa contribuye con el 26% de la produccidn a nivel mundial y en tercer
lugar América del Norte con un 17%, entre los plasticos de base bioldgica mas cominmente producidos
estan: el polietileno, el tereftalato y poliamidas, conformando el 40% del volumen de produccién, los
cuales son empleados en productos de embalaje, alcanzando el consumo de alrededor de 1 millén de

toneladas de bioplasticos (Nanda et al., 2022).

Segmentos de mercado para polimeros de base bioldgica

En la actualidad, los plasticos de base bioldgica son empleados en varios sectores,
principalmente las fibras de acetato de celulosa (CA) y tereftalato de politrimetileno (PTT) abarcando
con una intervencion del 24% del total, seguido por segmentos de embalaje flexible y rigido, resinas
epoxi, poliuretanos y policarbonatos en automocién y transporte, entre los bienes de consumo se
nombra a capsulas de café y bolsas de biorresiduos, en el grupo de funcional se incluyen a adhesivos,
revestimientos e inclusive cosméticos, mientras que el Ultimo grupo se mencionan a peliculas de

impresion, aplicaciones médicas y productos empleados en el sector acuicola (Skoczinski et al., 2021).
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Figura 8

Representacion de los segmentos de mercado para polimeros de base bioldgica
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Nota. Segmentos de mercado. Tomado de Bio-based products: Green premium prices and consumer

perception of different biomass feedstocks (p.11) por Partanen et al., 2020, Renewable Carbon

Clases de biopolimeros

Biopolimeros a base de celulosa

Se interpreta a la celulosa como un polisacarido que contienen grupos de mondémeros de
glucosa enlazados mediante enlaces glucosidicos, siendo uno de los polimeros de base bioldgicas que
mas predominan en la naturaleza, estos productos generan gran interés debido a las caracteristicas de
biodegradabilidad, elevada durabilidad, resistencia y rigidez, incluso las fibras de celulosa se emplean
para reforzar otros polimeros, los enlaces débiles de hidrégeno que contienen los bioplasticos a partir
de celulosa estimulan una degradacidn rapida, lo cual provoca una disminucién de propiedades

mecanicas (Nanda et al., 2022).

Por tal motivo, se debe tratar a estos biopolimeros con otros polisacaridos como la pectinay el

guitosano, generando mejoras en las caracteristicas de estabilidad, flexibilidad e inclusive en la
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transparencia, de modo que, los pretratamientos posibilitan superar las limitaciones, como la
sensibilidad al agua y la insuficiencia de adhesidn interfacial, estudios actuales demuestran el desarrollo
de biopolimeros con propiedades magnéticas, en otras investigaciones se emplea la celulosa para el
desarrollo de nano recubrimientos de capsulas, empaques de alimentos, peliculas de embalaje,

fabricacion de marcos de anteojos, protectores de pantalla, cosméticos entre otros (Nanda et al., 2022).

Biopolimeros a base de almidén

Estos biopolimeros son de relevante interés industrial, a causa de la capacidad de renovacién,
biodegradabilidad y su alta disponibilidad, siendo uno de los productos mds conveniente en la
generacion de peliculas comestibles, con caracteristicas mecanicas y de transparencia similar a los
plasticos sintéticos convencionales, sin embargo, el uso de cultivos como el maiz es preocupante, debido
a que se somete a la disputa por cultivos y tierras alimentarias, logrando inestabilidad en la seguridad
alimentaria, igualmente se requiere de estudios rigurosos debido a que en ciertas condiciones los
productos a base de almiddn tienden a expulsar compuestos olorosos incrementando la tasa de
degradacion, estos efectos pueden ser atenuados mediante la adicién de aceites esenciales,

posibilitando su demanda a nivel farmacéutico (Nanda et al., 2022).

Biopolimeros a base de proteinas y lipidos

Se desarrollan a través de proteinas de origen animal o vegetal, como la soja, gluten de trigo,
caseina, gelatina y otros. Estos biopolimeros adquieren mejores propiedades mecdnicas en comparacion
con los polisacaridos, usualmente se usan como productos de empaque, presentan buenas
caracteristicas de barrera a los gases y propiedades aromaticas, los polimeros de base proteica pueden
ser mejorados con latex, mientras que las peliculas biopoliméricas a base de lipidos, se singularizan por

la transparencia, elasticidad y moderada resistencia al agua, por lo cual, se usa para el envase de frutas,
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verduras, aumentando la vida util de los alimentos, mediante la adicion de aceites esenciales con

propiedades antimicrobianas (Nanda et al., 2022).

Peliculas a base de mezcla de biopolimeros

La finalidad de formar peliculas a base de mezclas de biopolimeros permite proporcionar
diferentes caracteristicas, pudiendo aportar y contrarrestar las propiedades adecuadas a las aplicaciones
requeridas, debido a la biocompatibilidad y biodegradabilidad de algunos polimeros de origen vegetal,
las propiedades fisicas, quimicas y morfolégicas dependen del tipo de biopolimeros empleados y la
proporcién ainadida, un claro ejemplo es que la combinacién de biopolimeros que contienen
polisacaridos, como el quitosano con goma guar o hidrogeles, cuentan con la capacidad de mejorar las
propiedades mecanicas y térmicas de las peliculas, actualmente las mezclas que presentan elevados
potenciales industriales son, celulosa con almiddn, celulosa con quitosano, celulosa con agar entre otras,

siendo la celulosa el material que actia como soporte (Park et al., 2020).

La celulosa es empleada en la elaboracidn de compuestos poliméricos, a causa de presentar
importantes propiedades fisicas, entre ellas un alto médulo de Young aproximadamente de 114 GPA,
pardmetro de relevancia por ser el médulo que representa la elasticidad de un material en funcién de
una fuerza aplicada, ademas de poseer una elevada cristalinidad llegando a obtener porcentajes del
89%, asi mismo, el grado de polimerizacién se aproxima a 14400, el cual tiene importancia en las
propiedades mecanicas del polimero y finalmente cabe destacar su area superficial llegando a ser de 37
metros cuadrados por gramo, esta materia natural cuenta con buenas capacidades de absorcién de
aceite, aun asi, su eficacia aumenta mediante el mejoramiento de la superficie lipofilica de las fibras de

la celulosa, para lo cual se aplica la acetilacidn, con el fin de elevar la hidrofobicidad (Peng et al., 2020).

La variacién de las mezclas poliméricas dependen de la aplicacidn, efectividad y costos de

obtencidn, un ejemplo del cruce de compuestos son las membranas de celulosa y alcohol polivinilico, las
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cuales después de un tratamiento tienden a ser usadas como filtros para la separacién de mezclas de
aceite y agua, comunmente observadas en la industria petrolera, varias tecnologias se han
implementado para el tratamiento de aguas residuales, sin embargo, no logran satisfacer los requisitos y
necesidades para cumplir con el desarrollo sostenible, debido a factores como contaminacién
secundaria por la dificultad de eliminacion, materiales costosos y baja eficiencia, es por ello que, la
celulosa es una materia con alto potencial para obtener membranas poliméricas eficaces en la

separacion de emulsiones aceite-agua (Xu et al., 2019).

Membranas/filtros

Las membranas/ filtros a base de celulosa, aplicados en el tratamiento de aguas residuales en el
campo petrolero, generalmente dependen de parametros como la permeabilidad hidrica, el flujo de
aguay el rechazo de contaminantes, en virtud del tamafio de poro y el area de afinidad. Factores
relevantes en la separacién, la cual depende la interaccion de grupos funcionales de la pelicula con los
grupos de las sustancias contaminantes. Ademas, es importante tener en cuenta el tamano del poro de
la membrana, porque muchos de las especies a retener pueden tener didmetros superiores, lo cual
provocaria el rechazo de contaminantes. Es decir, la baja impregnacion en las membranas, por la

deficiente interaccién molecular (Mautner, 2020).

Se identifican a tres grupos principales de nanocelulosa disponibles en la naturaleza, aunque
divergen en funcién de las dimensiones, pureza y cristalinidad, e incluso depende de los tratamientos o
procesos a los cuales la materia es sometida. La homogeneizacidn de estas fibras vegetales requiere de
tratamientos quimicos como la oxidacién, esterificacidn, acetilacion, si es el caso también se emplean
tratamientos enzimaticos, ademas de métodos ultrasdnicos y procesos que requieren el empleo de

fuerzas mecanicas y de cizallamiento con la finalidad de destruir las fibras (Varghese et al., 2022).
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Celulosa bacteriana (BC)

Las fibras de la celulosa se obtienen mediante proceso de biosintesis, en el cual las bacterias son
encargadas de generar las nanofibrillas con didmetros de alrededor de 20-100 nm, ademas de poseer un
alto grado de cristalinidad, alta pureza y buenas capacidades de retencion. Es un polimero proveniente
de la fermentacion de la glucosa, hidrdlisis enzimatica, generalmente polisacaridos de bajo peso
molecular, las estructuras de este tipo de celulosa suelen ser mas complejas, amorfa vy fibrillas cortas.
También presenta una mejor pureza en comparacion con la celulosa de origen vegetal (Vallejos & Area,

2019).

Celulosa nanofibrilada o microfibrilada (CNF)

Este tipo de estructuras se extraen de especies vegetales mediante procesos fisicos y quimicos,
con el objetivo de obtener fibras de didmetros pequeiios y con buenas funcionalidades, presentan una
cristalinidad mas baja y un alto grado de polimerizacién. Particularmente las particulas presentan mayor
heterogeneidad, debido a que se compone de nanofibrillas y fragmentos de fibras residuales, el
diametro puede variar entre 0.035-50 um. Este tipo de celulosa presenta mayor rigidez y elevada
resistencia mecanica. Incluso son capaces de formar matrices poliméricas enlazadas por enlaces
hidrégeno, el origen de esta proviene de madera dura o blanda cémo: remolacha, paja, tallos, cereales

entre otros (Vallejos & Area, 2019).

Algunos de los tratamientos son: mecanicos, quimicos y enzimaticos, procesos que requieren de
un elevado costo energético, mientras que los pretratamientos como la oxidacién o carboximetilazién,

generan una celulosa una celulosa mas homogénea.

Nanocristales de celulosa (CNC)

Este tipo de nanocristales dependen de tratamientos como la hidrdlisis acida, con el fin de

obtener regiones cristalinas lineales mediante la separacion de zonas amorfas, los grupos superficiales
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de los CNC dependen del tipo de dcido empleado en la hidrélisis, el H,S0, aportard grupos funcionales
de sulfato, mientras que el uso de HCI generara una superficie con grupos —OH, generalmente son mas
cristalinos en comparacién con los CNF, con excelentes propiedades mecanicas y dpticas,
particularmente se obtiene de la madera, algas y bacterias, mediante hidrdlisis acida (Varghese et al.,

2022).

Membranas en el tratamiento de aguas

Las membranas a base de nanocelulosa son apropiadas para una variedad de aplicaciones,
debido a que actiian como barrera en la separacion selectiva de fases, como la eliminacién de
contaminantes, estas membranas pueden ser de origen sintético o bioldgico, se componen de
materiales organicos e inorgdnicos, esencialmente productos poliméricos, materiales a base de vidrio,
carbono entre otros, algunas membranas de orden bioldgico se forman a partir de proteinas, grasas 'y
lipidos, debido a ello pueden ser clasificadas en isdtropas y anisotrépicas, las primeras cuentan con una
composicion mas homogénea y se emplean en membranas de microfiltracién, mientras que las de
cardcter anisotrépico no presentan uniformidad, debido a la diversidad de estructuras y capas, son

empleadas en procesos como la dsmosis inversa (Varghese et al., 2022).

Las caracteristicas esenciales que debe presentar una membrana son buena permeabilidad al agua,
grupos funcionales 6ptimos, buena estabilidad quimica y mecdanica, ademas de resistencia a la humedad
y fuerzas de traccién. Las membranas a base de nanofibras presentan ventajas en comparacién con las
membranas poliméricas, a causa de su alta area superficial, resistencia y la posibilidad de realizar

modificaciones.
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Métodos en la preparacion de membranas a base de nanocelulosa

Filtracion al vacio

La técnica de filtracion al vacio para obtener membranas compuestas por capas estructuradas
de nanocelulosa es un proceso rapido y simple, en este proceso las particulas de nanocelulosa se
empagquetan en una pelicula, las concentraciones de NC dependera de la morfologia y la porosidad que
requiere la membrana. La combinacion de filtrado al vacio y prensado caliente permite obtener
membranas adsorbentes de nanocelulosa. Para estos fines se emplea una base de soporte como papel
filtro, generando una capa de soporte de nanofibras que puede ser recubierta por inmersién con CNC,
formando una membrana bioldgica, con caracteristicas de alta estabilidad mecdnica, sin embargo,
algunos estudios realizados por varios autores reflejan la disminucidn de porosidad. Aun asi la inmersion
de CNC hace posible la mejora de la resistencia a la traccidon y el aumento de espesor, estas membranas
pueden ser empleadas en la purificacién de aguas contaminadas con elementos como la plata, el cobre y

hierro (Varghese et al., 2022).

Proceso de liofilizacion

Este proceso de formacidon de membranas presenta tamafios de poros capaces de eliminar
tintes de soluciones, debido a que los CNC hidrolizados con H,S0, son eficaces en la eliminacion de
tintes como el violeta de metilo, a causa de la atraccidn electrostatica entre los CNC y componentes de
los tintes, especificamente, se menciona a las membranas fabricadas mediante la combinacion de
nanocristales de celulosa y una matriz de quitosano, lo cual proporciona una estructura altamente
porosa y un elevado espesor, aun asi, las investigaciones reportan estabilidad mecdnica menor, debido a

la eliminacién de enlaces hidrégeno en el proceso de liofilizacion (Varghese et al., 2022).
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Proceso de Impregnacion de esteras electro hiladas

La aplicacion de este proceso permite obtener membranas con estructuras isotrépicas y
anisotropicas, un ejemplo de ello son las membranas electrohiladas del compuesto polimérico acetato
de celulosa, membranas empleadas en microfiltraciéon debido a su porosidad elevada, la incorporacion
de celulosa nanocristalina a la matriz polimérica permite mejorar la resistencia a la traccién y disminuye
el tamanfo de poros, sin embargo estas membranas son eficaces en operaciones de destilacidon por
membrana, a causa de que la presion de entrada de liquido se eleva por poseer CNC, ademds de que los

nanocristales generan una mejor estabilidad térmica (Varghese et al., 2022).

Método de fundicion de soluciones

El método de fundicion de soluciones permite generar membranas compuestas por triacetato
de celulosa y CNC, empleadas en procesos de desalinizacion de agua, debido a sus capacidades de
hidrofilicidad, mejora en la permeacién de agua y por su elevada superficie, incluso las propiedades
mecdanicas como la traccion se benefician por la interaccion entre los enlaces de hidrégeno entre las
particulas de CNC y triacetato de celulosa, algunos de los estudios confieren el rendimiento de
desalinizacién a los disolventes empleados en la fabricacién de las membranas, siendo los mas eficaces
el dimetilsulfoxido, dimetilformamida entre otros, ya que aportan a la membrana mayor homogeneidad,
mayores niveles de cristalinidad y mejora en la resistencia a la traccidn, sin embargo la reproducibilidad

de membranas a mayor escala aun es complejo de lograr (Varghese et al., 2022).

Composicidn de las peliculas

Los materiales a base de nanocelulosa (NC), generalmente son usados para el tratamiento de
aguas contaminadas, la adecuada modificacidn de las superficies de los nanocristales de celulosa

permiten mejorar la adsorcidn de compuestos contaminantes en el agua, por ejemplo, el tratamiento
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con acido sulfarico permite, mejorar la afinidad hacia colorantes e incluso iones de metales pesados, en

gran magnitud (Sadare et al., 2022).

La naturaleza fibrosa de la nanocelulosa permite aportar propiedades mecanicas a un costo
reducido, ademas de que es un compuesto con excelentes caracteristicas de biocompatibilidad,
convirtiéndose en pardmetros excelentes en la formacién de membranas empleadas en la purificacién
de agua, debido a que este compuesto posee una cantidad considerable de grupos funcionales hidroxilo
en la superficie, lo cual mediante modificaciones y reacciones quimicas permite ser usada con diversos
fines, especialmente en membranas de absorcién de contaminantes, debido a su elevada area
superficial, confiriéndole gran potencial como material sostenible para la remocion de contaminantes

(Varghese et al., 2022).

Sin embargo, debido a que la celulosa se constituye de enlaces hidrégeno dentro y fuera del
plano, revela interaccién anfilica o Van-der Waals, la cual explica la insolubilidad de la celulosa en agua,
debido a su caracter hidrofilico, aun asi, las cadenas de celulosa contienen anillos de piranosa,
concediéndole de esta manera caracteristicas hidrofdbicas, es decir que las interacciones moleculares
de la celulosa presentan anisotropia, generando rivalidad entre el caracter hidrofébico e hidrofilico, lo
cual entorpece la disolucion de celulosa en solventes polares y apolares, finalmente la nanocelulosa es
un nanomaterial renovable de baja densidad y caracteristicas benefactoras cémo alta resistencia,

flexibilidad y porosidad utiles en la fabricacidn de compuestos hibridos (Varghese et al., 2022).

Materiales compuestos

Aquel material constituido por dos o mas fases con diferentes propiedades quimicas, las cuales
se identifican por la funcidén de cada una de ellas, siendo una fase la que actia como matriz, mientras
que la otra se comporta como material de refuerzo, los materiales compuestos mejora los rendimientos

e incluso eleva las posibles aplicaciones, debido a la combinacién de diferentes propiedades, los
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materiales de refuerzo como fibras de celulosa logran un refuerzo mas robusto y rigido, ademas las
caracteristicas de estos materiales dependen del tamafio y geometria de las fibras, pudiendo ser

identificados como normales o a nano escala, segln su previo tratamiento.

A través de la incorporacidn de materiales de refuerzo es posible, elevar la dureza y la
resistencia a la rotura de plastico, inclusive algunos nano aditivos permiten elevar la resistencia al fuego,
y disminuyen la permeabilidad a la humedad de vapor de agua y gases, estos factores son importantes

en aplicaciones de uso alimentario, mejorando las propiedades de barrera.

Matriz polimérica

La matriz polimérica (MP) es un arreglo de polimeros, la mayoria de polimeros son empleados
para preparar MP, algunos de los factores que se toman en cuenta en la preparacidn de la matriz es el
tipo de polimero, la naturaleza de la superficie, la quimica del polimero y la estructura debido a que
estos pardmetros son los que determinan las propiedades y capacidades de las estructuras a formar,
como la flexibilidad, biodegradabilidad y biocompatibilidad, las matrices poliméricas se unen a particulas
de tamafios pequenos con la finalidad de rellenar los vacios, aportando a la resistencia, dureza y rigidez

del polimero ademas de la mejora de las propiedades de las membranas compuestas.

Aditivos como plastificantes

Las sustancias que actian como aditivos en las dosis adecuadas permiten mejorar las
propiedades de las peliculas, ademas de afiadir diferentes propiedades mecdanicas y de barrera, al igual
que tienen la capacidad de modificar la estructura de las peliculas, cominmente se emplea compuestos
compatibles con la celulosa, estos aditivos son sorbitol, glicerol, maltitol, goma gellan, etilenglicol, entre
otros, estos compuestos tienen gran compatibilidad, debido a que presentan estructuras similares a la

nanocelulosa, lo cual permite que la mezcla sea homogénea, seguin investigaciones la adicién de estos
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componentes puede elevar la rugosidad, ademds de la modificacién de caracteristicas como la

transparencia, el brillo, la viscosidad y la permeabilidad al agua (Fernandez et al., 2021).

Las membranas a base de celulosa compuestas por nanofibrillas y microfibrillas con la
implementacién de aditivos generan mejores caracteristicas en condiciones hiumedas, por ejemplo poli
alcohol vinilico, es un compuesto polimérico que tiene la capacidad de actuar como agente de
reticulacién, mejorando de esa forma la estabilidad de la red de la estructura de celulosa, debido a la
abundancia de grupos hidroxilo, dando lugar a una superficie con elevadas caracteristicas de

hidrofilicidad (Mautner, 2020).

Glicerol

La adicidn de glicerol a la matriz polimérica tiene la funcidn de elevar las caracteristicas del
bioplastico, generalmente esta sustancia natural mejora la capacidad de absorber agua, por sus
propiedades hidréfilas, ademas de la formacidn de cristales, incluso el glicerol cuenta con la capacidad
de aportar flexibilidad y resistencia al agrietamiento, también es un quimico empleado en la industria

alimentaria, farmacéutica y cosmética debido a que no es toxico (Inayati et al., 2020).

En el desarrollo de peliculas, se afade al glicerol como plastificante, aplicando tratamientos de
funcidn en soluciones a diferentes concentraciones, mejorando de ese modo las propiedades fisicas,
estructurales, mecanicas y térmicas, generando disminucion de fragilidad, ademas del aumento en el
espesor de la biopelicula, los diferentes estudios demuestran resistencia respecto a traccion y mayor
flexibilidad, a causa de la disminucién de las fuerzas intermoleculares y la temperatura de transicidon
vitrea en la estructura polimérica, incluso las muestras tratadas con glicerol revelan mayor estabilidad
térmica y el mejoramiento de permeabilidad al vapor de agua, de hecho el glicerol permite

homogeneizar de mejor manera las peliculas (Tarique et al., 2021).
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Goma de Tara (Caesalpinia spinosa)

Caesalpinia spinosa ordinariamente nombrada como tara o guarango, es una especie forestal
perteneciente al grupo de las leguminosas, originaria de Sudameérica, esta planta se caracteriza por
distribuirse en zonas dridas en forma natural, siendo Peru el principal productor a nivel mundial. Las
semillas se han destacado por su uso ancestral y medicinal debido al contenido de sustancias con
caracteristicas potenciales como los taninos, flavonoides y gomas, en la actualidad las semillas son
empleadas para obtener compuestos utiles en la curtiembre del cuero, también el polvo de las semillas
en pequefas cantidades es usado como espesante en la industria de alimentos, mientras que a nivel

industrial se consume para la produccién de gomas, cdmo es la goma de Tara (Lépez et al., 2020).

La goma de tara se compone de macromoléculas como el polisacarido galactomanano. Presenta
propiedades hidrofilicas, su estructura principal esta formada por unidades de (1-4)-B- d-manopiranosa
unidas enlaces glucosidicos a (1-6)-a- d-galactopiranosa. Se emplea para el desarrollo de peliculas con
excelentes propiedades mecdnicas y de buena apariencia. Sin embargo, son altamente permeables al
vapor de agua, sin embargo, las propiedades de barrera al agua pueden ser mejoradas mediante la
adicion de acido oleico como aditivo hidréfobo, esta goma se extrae de los frutos del arbol de Tara (Ma

et al,, 2016).

Caracteristicas generales de la tara

Este arbol puede alcanzar alturas de aproximadamente 12 m en estado de vejez, mientras que
en la etapa de arbustos mide alrededor de 2 a 3 m, estas caracteristicas dependen de las condiciones del
suelo, consta de un tronco principal con tallos de hasta 60 cm de grosor, cubierto de corteza espinosa,
con hojas que miden de 8 a 15 cm, sus flores de color amarillento, mientras que los frutos se recubren
de vainas de color rojizo anaranjado en estado de madurez, las semillas se caracterizan por ser de color

verde en sus inicios, ademds de poseer una caracteristica blanda, mientras que se torna color café en
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estado de madurez, con textura rigida, las vainas contienen alrededor de 4 a 7 granos, con forma

redondeada (Bermeo, 2021).

Las semillas se singularizan por poseer porcentajes diferenciales en cuanto a cascara, gomas y
germen, predominando el 37.5% del peso en germen, mientras que en inferiores los partes restantes,
representando el 28% y 34% respectivamente, quimicamente los frutos del guarango poseen
compuestos como carbohidratos, en la semilla se encuentra el 56.17% de compuestos éteres, el 19.62%
pertenece al grupo de proteinas, finalmente en cantidades inferiores estan la fibra cruda y el extracto

con porcentajes menores al 6% (Bermeo, 2021).

Aprovechamiento de las semillas de la tara

Las semillas de guarango se emplean para obtener gomas, aceites, fibras, harinas y otros
compuestos de gran potencial, la goma de tara se distingue por ser un polimero galactomanano, que
contiene galactosa y manosa en proporciones de 3:1, comunmente llamados hidrocoloides, con
propiedades espesantes, aglomerantes, gelificante y estabilizantes, ademds de poseer caracteristicas
resistentes a la descomposicion, debido a estos factores es muy usada en el sector farmacéutico,

cosmeético y principalmente en la industria de alimentos (Bermeo, 2021).

Sin embargo, en la actualidad se emplea la goma de tara para la elaboracién de peliculas
comestibles, recubrimientos biopoliméricos, que tienden a disminuir la migracién de vapor de agua,
debido a la propiedad de retencién de agua, ademds de actuar como barrera frente a los compuestos

como diéxido de carbono y lipidos de diferentes alimentos.

Extraccion de goma de tara

La goma de tara se puede extraer por diferentes tratamientos, entre ellos, la aplicacién de
reactivos como el acido sulfurico, manteniendo principalmente las variables como el tiempo de

contacto, concentracion y la temperatura a la cual se somete la soluciéon y las semillas, con el fin de
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desintegrar la parte externa y obtener la goma, también es posible la obtencién de la goma mediante

aplicacién de soluciones alcalinas como el hidréxido de sodio, no obstante es importante combinar con
el método 4cido, con el fin de separar efectivamente los componentes de la semilla, cabe destacar que
las temperaturas por medio acido son de alrededor de 60 a 90°C mientras que al trabajar con hidréxido

de sodio, se propone temperaturas de 40°C (Bermeo, 2021).

Asimismo, la extraccion por via hUmeda es un tratamiento que requiere de procesos previos
como molienda, adicionalmente se completa con agua y soluciones acidas o bdsicas, para
posteriormente separar la pasta de los otros componentes como la cdscara, ademas de que este
tratamiento presenta desventajas de coloracién, debido a que la cascara tiende a solubilizarse en el
proceso, lo cual no aporta al valor comercial, igualmente el Gltimo método existente es la extraccidn por
via seca, el cual se singulariza por aplicar tratamientos térmicos y mecanicos, como el tostado de
semillas, la molienda y posteriormente la aplicacién de shock térmico, con el fin de separar los
diferentes componentes, aunque esta técnica presenta elevada cantidad de granos insolubles en agua e

impurezas (Bermeo, 2021).

Métodos de caracterizacion

Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)

Técnica empleada en la identificacién de grupos funcionales, mediante la determinacion de las
bandas de absorcidn, este procedimiento consiste en exponer el material de analisis a un espectro de
luz infrarroja a una determinada longitud de onda, se caracteriza por analizar muestras de manera
rapida, sin generar cambios, la luz de incidencia se fragmenta en tres areas distintas en funcion de la

longitud de onda, infrarrojo lejano, medio y cercano.

Por lo general para la identificacidn de la estructura molecular y verificacién de compuestos

organicos se emplea la region de espectro electromagnético o medio, la cual se encuentra en longitudes
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1

actualmente el FTIR provee mejores resoluciones, alta fiabilidad, reproducibilidad, ademads de que utiliza

cantidades minimas de analito, sin embargo la calidad del espectro puede ser afectada por la humedad

atmosférica y el diéxido de carbono (Hong et al., 2021).

Regiones espectrales en polisacaridos

1)

2)

3)

4)

5)

Regién de 4000-2500 cm ™1

El grupo hidroxilo -OH presente en polisacdridos se determina en la regién de 3600- 3000
cm™1, mientras que grupos de CHy CH,, se atribuyen a bandas ubicadas entre 3000-2500

cm™1, que pueden ser vibraciones simétricas y asimétricas respectivamente.

Regién de 1800-1500 cm ™1

En esta region se identifican los estiramientos de dobles enlaces, es decir en polisacaridos
pécticos se identifican grupos COO-, también en esta area se suele encontrar una banda

1

perteneciente al agua, la cual se encuentra alrededor de 1635 cm ™", aun asi depende de las

fuerzas de interaccion molecular.
Regién de 1500-1200 cm ™1

En esta region se determinan grupos como CH, y C-OH pertenecientes a carbohidratos, sin
embargo, debido a la superposicion de bandas, la determinacion de estos grupos es

compleja.
Regién de 1200-800 cm ™t

Generalmente las bandas que aparecen en esta regién representan a las configuraciones de

enlaces glucosidicos.

Regién en 800 cm™1
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La informacion estructural de polisacaridos en esta regidn es limitada, aun asi, se ubican

bandas relacionadas con vibraciones esqueléticas que componen los carbohidratos.

Caracterizacion de hemicelulosas

Las hemicelulosas secas previamente se caracterizan con la ayuda de espectros FTIR, para ello
las muestras se muelen, hasta obtener un polvo fino, los escaneos se someten a resoluciones de 4000 a

400 cm™1.

Ensayos mecanicos

Los ensayos mecanicos son técnicas Utiles en la identificacion de propiedades estructurales que
caracterizan a un material, segun el instituto de normalizacién se emplea la norma técnica ecuatoriana
NTE INEN 2635:2012. Para evaluar las propiedades de traccion de las [dminas plasticas delgadas, es decir
peliculas con espesores menores a 1,0 mm, mientras que, para pldsticos con espesores mayores a 1,00
mm, se emplea la norma ASTM D638. Ensayo que facilita la determinacion de caracteristicas como la
tensioén a traccién, la deformacién, el médulo de traccidn, la resistencia a la traccién, factores mecanicos
controlados para obtener materiales de buena calidad, dichas pruebas se basan en la fuerza o cargas
aplicadas al plastico, hasta su punto de rotura o deformacion. Estas propiedades proporcionan datos
Utiles para investigaciones de desarrollo y disefio ademas de permitir el control de calidad y

especificacién de un material (ASTM 2635, 2012).

Moddulo de elasticidad

El mddulo de elasticidad en las pruebas mecdnicas proporciona el indice de rigidez del material
evaluado, en otras palabras, la relacion de deformacidn o estiramiento en respuesta a la tension
aplicada. El cual se determina mediante la identificacidén del gradiente en la curva del diagrama entre la
tension y deformacioén, segun el diagrama descrito en la Figura 9, la primera parte del diagrama

corresponde a un comportamiento lineal, lo que indica que la tensién aplicada es proporcional a la



generada, mientras que la zona de deformacidn elastica, indica que el material puede ser deformado,

sin embargo, al retirar la tensidn, este vuelve a su forma original.

Contrario a la zona de deformacion plastica, ademas de que el punto de resistencia indica el

punto maximo a la tensién maxima que el material soporta, en cambio a zona de estriccion es el drea

cercana al punto de ruptura, la grafica del ensayo dependera en gran medida del tipo de material y el

grosor.

Figura 9
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Nota. Representacién grafica de curvas esfuerzo-deformacion. Tomado de Ensayo de Traccion de

probetas (p.2) por Uribe et al., 2019. Universidad Tecnolégica de Bolivar.

Técnicas de analisis térmico

Estds técnicas permiten evaluar el comportamiento térmico y la estabilidad de un material o

sustancia, en base a los cambios de temperatura. Existen varios equipos para analizar diferentes
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muestras. Generalmente el andlisis termogravimétrico (TGA) y la técnica de calorimetria diferencial de
barrido (DSC) son muy empleadas en la elaboracion y disefio de biopolimeros. EI TGA es una técnica que
proporciona datos acerca de la pérdida de masa de masa de la muestra analizada una temperatura
determinada, dicha pérdida se relaciona a la volatilizacién de componentes presentes en el material,

como también la descomposicion de alguno de ellos y la formacién de cenizas.

El analisis termogravimétrico permite la caracterizacién de los materiales con respecto a su
composicion, ademas brinda informacidn cualitativa y cuantitativa, en cuanto a los rangos en los cuales
la materia se deshidrata, descompone o degrada, debido a los cambios de temperatura. La informacién
del andlisis se representa mediante un termograma. Una grafica que relaciona el peso del analito y la
temperatura, ademas de que esta técnica permite realizar mediciones de modo isotérmico, cuasi-
isotérmico y modo dinamico, el TGA es de uso comun en la industria quimica, farmacéutica, alimenticia

y en el sector de polimeros (Blanco & Siracusa, 2021).

Mientras que, la técnica DSC es un ensayo de gran importancia en la industria de los plasticos,
debido a que proporciona informacién de las composiciones polimérica. Detecta transiciones de
liberaciéon de calor (exotérmicas) o de absorcidn de calor (endotérmicas), como transiciones vitreas,
comportamientos de fusidn y cristalizacién. Este ensayo mide la diferencia de flujo de calor entre una
muestra de referencia y el analito, es decir mide las temperaturas y flujos de calor coligados a las
transiciones térmicas que presenta un material. Los picos relacion la temperatura y la energia necesaria
para atravesar las transiciones, usualmente la informacion permite verificar la calidad, cristalinidad y la

pureza de un polimero.

La temperatura de transicion vitrea (Tg), es la cual indica la transformacidn del material de un
estado rigido o duro a un estado blando y viceversa. La Tg se presenta en materiales con una estructura

amorfa, esta propiedad permite evaluar el punto en el cual un material polimérico puede ser sometido a
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optimizacién, mejorando los pardmetros de calidad, segun se requiera mediante la adicion de aditivos.
De igual manera el punto de fusion (Tm), indica la temperatura a la cual un material sélido pasa a
liquido, es empleado para determinar el grado de pureza y cristalinidad de los materiales (Menczel et

al., 2023).

Ensayos fisico-quimicos

Los ensayos fisico-quimicos tienen como finalidad revelar informacién acerca de las propiedades
de las sustancias o materiales como peliculas a base de proteinas, celulosa vegetal o bacteriana,
mediante la medicidén de factores como: permeabilidad de vapor, solubilidad, contenido de humedad,

espesor y transparencia, con el objetivo de garantizar la calidad de un material y su correcta aplicacion.

Permeabilidad de vapor de agua

Generalmente es la propiedad mas investigada en la industria dedicada a la elaboracion de
peliculas biodegradables, debido a que es indispensable evaluar los efectos del agua en la degradacion
de los materiales. Analiza las diferentes reacciones que pueden ocurrir por el exceso o ausencia de agua.
La permeabilidad de vapor de agua permite cuantificar la cantidad de agua que puede atravesar por la
matriz polimérica. El método gravimétrico aplicado para estos analisis se basa en la prueba ASTM E96,
método estandar para estudiar los cambios, frente al paso de vapor de agua, en materiales como el
papel, peliculas plasticas y otro tipo de materiales laminados. Aun asi, estd prueba se limita a muestras

con espesores ho mayores a 32 mm.

Los materiales sometidos a los ensayos deben ser acondicionados a una humedad relativa del
65%, con el objetivo de establecer condiciones de equilibrio. Para este tipo de ensayos es necesario
controlar la humedad relativa dentro y fuera de la capsula. Los coeficientes de permeabilidad son
independientes del espesor del material, mientras que la velocidad de permeacion del vapor de agua es

una propiedad propia del envase (Echeverria, 2020).
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Solubilidad y Contenido de humedad

El contenido de humedad de las peliculas se puede obtener mediante la deshidratacidn y la
cuantificacion respecto a la diferencia de peso de la muestra antes y después del secado. Mientras que,
la solubilidad de los materiales depende de la interaccién con los disolventes y el pH. Sin embargo, la
disolucién de los materiales depende de los elementos componentes de la muestra, un ejemplo de ello
es la solubilizacidn del polimero sintético PVA en agua y escasa solubilidad en compuestos organicos,
mientras que el acido polilactico es un compuesto que puede ser disuelto en éter pero no en

cloroformo.
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Capitulo llI

Metodologia

Materiales y métodos

El presente estudio se efectlo en los laboratorios de Petroquimica ubicados en la Universidad
de las Fuerzas Armadas ESPE Extensidn Latacunga, perteneciente a la parroquia Belisario Quevedo. En el
desarrollo de este trabajo se manejo dos tipos de investigacion, la primera hace referencia a la revisién
bibliografica, con el propdsito de reunir informacidn enlazada con el aprovechamiento de los
biorresiduos generados en la postcosecha del tomate Solanum y |la generacidn de bioplasticos, mientras
gue la segunda fase se desarrollé de forma experimental, a causa del tratamiento de variables
controladas, a través del disefio experimental que permitio identificar los parametros que tienen

influencia en el desarrollo de biopeliculas.

En la caracterizacién de componentes lignocelulésicos, se empled equipos de andlisis como
espectroscopia FTIR pertenecientes a la Universidad Técnica de Ambato UTA, mientras que para la
caracterizacion mecdnica de las biopeliculas desarrolladas se utilizé equipos pertenecientes al

laboratorio de Mecanica de Materiales de la Universidad de las Fuerzas Armadas ESPE Matriz

La parte principal del desarrollo del trabajo se basé en la obtencién de la materia prima, la
identificacion de cantidades de residuos disponibles para lo cual se detalla los materiales y reactivos a
usar, la segunda seccidn se basé en la extraccion de compuestos potenciales que contienen la biomasa
vegetal, es decir, contenido de celulosa, hemicelulosa y lignina que contienen los tallos de tomate, como
también los métodos de extraccion de los componentes con valor agregado para la generacién de
membranas, como tercer punto se caracterizé los diferentes tipos de componentes secundarios
obtenidos, se cuantificé y se selecciond a la celulosa como el componente con mayor valor agregado

para el desarrollo de compuestos poliméricos.
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En esta seccién se detallan las variables y condiciones que se controlaron en el disefio
experimental, para la obtencién de peliculas biodegradables a base de celulosa y aditivos como la goma
de tara y otros componentes de la matriz polimérica. Finalmente, como quinto tdpico se detalla las
técnicas y ensayos que se emplearon para determinar las caracteristicas fisicas y quimicas de las

membranas de celulosa modificadas.

Equipos

e Mantas de calentamiento BOECO

e Equipo bafio Maria

e Balanza analitica BOECO modelo BPS 51 PLUS

e Mufla Thermo Scientific

e Estufa de secado ESCO Isotherm

e Plancha de agitacidn y calentamiento BOECO modelo MSH-420

e Maquina de traccién universal Amsler

e Espectrémetro infrarrojo por transformada de Fourier FTIR — PerkinElmer

e Analizador termogravimétrico (TGA) — PerkinElmer, modelo Pyris.

Agitador de hélice BOECO OSD-20

Instrumentos de laboratorio

e Equipo de extraccidn soxhlet

e Micro espatula de acero inoxidable

e Balones volumétricos de aforo capacidad variable



Insumos

Reactivos

Vasos de precipitacion

Pipetas

Embudo butchner

Kitasato 500 ml

Probetas

Embudos

Termdmetro

Crisol

Papel filtro

Tamiz

Semillas de Tara

Recipientes de polipropileno

Tallos de Tomate

Cuchillo

Cloro comercial

Etanol al 96%

Tolueno
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e Acido Sulfdrico al 95-97%

e Hexano

e Hidroxido de sodio al 99%

e Hipoclorito de sodio

Procesamiento de las muestras

Los tallos de tomate se sometieron a procesos fisicos como lavado y trituracién, procesos
guimicos para la eliminacién de extraibles como grasas y aceites, ademas de la precipitacién de taninos
contenidos en la planta, componentes que interfieren en la determinacién de compuestos principales
como la celulosa, hemicelulosa y lignina, ademds de la determinaciéon de humedad y cenizas que
contiene las muestras, identificando la pérdida de masa que sufren los especimenes cuando se someten

a una determinada temperatura (Figura 10).
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Figura 10

Diagrama de pretratamientos y tratamientos fisico-quimicos de los residuos

Tratamiento de residuos

Investigacion Experimental de tallo de tomate
e Seleccion de ﬁ e Seleccion de tallos.
Bibliografica Variables Recoleccién de la materia e Verificar estado de los tallos.
e Disefio Experimental prima e Deshoje y desbroce de tallos.
e Andlisis Estadisticos e Cortede tallos 2-3 cm.

e Identificacion de ® Interpretacién de ',.,,.ﬁ. ®
componentes resultados ‘
|

. - . . e lavado NaClO 2.2%.
lignoceluldsicos. Tratamiento Fisico y e Secado 105 °C. 48h
imico Lo

quimi e Triturado y tamizacién # 60.

~
= I = e Pesado de materia prima.

e Desecado (Peso constante). N
e Diferencia de pesos.

Determinacién de la
humedad

e Calentamiento de crisoles.
e Pesaje decrisoles.
e Acondicionamiento de mufla
= 600 °C. A
x e Pesaje de muestras. =
Determinacion de cenizas e Proceso de oxidacién. \

e Proceso de desecado y pesaje.

Nota. Sintesis de los procesos de acondicionamiento de residuos del tallo.

Primera fase

Los residuos de la planta de tomate se recolectaron en invernaderos ubicados en la provincia del
Carchi, después del proceso de cosecha, se selecciond tallos de la planta de tomate de determinados
diametros de aproximadamente, se verificod que los tallos se encuentren en buen estado, con aspecto
fresco y sin areas en descomposicion o lesiones acuosas, una vez colectados se procedié al deshoje y
desbroce con la finalidad de obtener solamente los tallos, como paso posterior se procedid a cortar los

tallos hasta obtener longitudes requerida.
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Tratamiento fisico-quimico

Lavado

Las muestras de tallos se sometieron a un lavado con soluciones de hipoclorito de sodio
(NaClO) al 2.2 % y agua destilada a temperaturas entre 40-50 °C, con el propdsito de eliminar tierra,
sedimentos que se encuentran en la superficie de los tallos, tratando de remover la mayoria de
impurezas, mediante el uso del agitador magnético, en seguida se realizé varios lavados con agua

destilada para retirar las concentraciones de NaClO.

Filtracion

Después los tallos se llevaron al proceso de filtracién al vacio aplicando papel filtro y un embudo
blchner de porcelana adjunto a un Kitasato, para que el papel filtro se fije a la base del embudo es
necesario mojarlo con agua destilada, lo cual permitié una mejor absorcién del liquido y la acumulacién

del residuo sélido en la parte superior del papel de una manera rapida.

Secado

Las muestras se llevaron a un proceso de secado en una estufa Esco Isotherm, horno de
conveccion forzada a temperatura controlada de 105°C durante un periodo de 48 horas, con el objetivo

de garantizar la eliminacién del contenido de agua en las muestras.

Trituracion y tamizacion

Después del secado se procedio a triturar, utilizando un molino eléctrico Hamilton Beach (120V),
con la finalidad de mejorar el drea de contacto de las muestras en posteriores procesos. Luego se

tamizaron, mediante el uso de tamiz de acero inoxidable redondo de malla nimero 60, las muestras se

guardaron en el desecador hasta obtener pesos constantes, hasta su posterior analisis (Cajamarca,

2021).
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Determinacion de humedad

Se determind la humedad de las muestras mediante la diferencia de pesos, entre el peso de las
muestras iniciales pesadas y los pesos después del tratamiento de secado, este analisis se basd en las
normas desarrolladas por la Sociedad Americana para Pruebas y Materiales (ASTM), el contenido de
humedad se analizé con la intencion de determinar si la materia es viable para ser empleada en la
elaboracion de membranas de los componentes potenciales como celulosa, lignina y hemicelulosa,

debido a que este parametro influye en las propiedades del producto final (Ordofiez, 2019).

Para identificar el contenido de humedad se pesd por lo menos tres muestras de residuos
recolectados, se trasladaron a la estufa en recipientes previamente tarados respectivamente, las
muestras se secan a una temperatura entre 103°C-105°C durante 48 horas, luego las muestras se
colocan en el desecador hasta obtener un peso constante y finalmente se aplica la Ecuacién 1 para

obtener el porcentaje de humedad.

peso de muestra inicial (g)—peso de muestra seca (g)

Humedad (%) = ( ) * 100

peso de muestra inicial(g)

Ecuacion 1 Porcentaje de humedad por diferencia de pesos

Determinacion de cenizas

La cantidad de cenizas permitio estimar el contenido de minerales y otro tipo de materia
inorganica presente en los tallos, de tal forma que se obtiene el porcentaje de residuos después de
someter las muestras a un proceso de oxidacién mediante el control de temperaturas entre 580 a 600 °C
segun la norma ASTM D1102-84, para ello se calentd los crisoles en la mufla y se tararon,
posteriormente se pesaron tres muestras de aproximadamente 1 g en cada crisol y se lleva a la mufla a

una temperatura de 600°C por alrededor de 1 h y media, pasado el tiempo designado, los crisoles con la
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muestra se llevaron a un desecador por al menos 20 min, para luego ser pesados hasta obtener un peso

constante y asi determinar el porcentaje de cenizas mediante la aplicacion de la siguiente férmula.

peso de muestra calcinada (g)
peso inicial de la muestra (g)

Cenizas (%) = ( ) * 100

Ecuacion 2 Porcentaje de cenizas

Obtencion componentes lignocelulésicos

Figura 11

Resumen de la extraccion de componentes lignoceluldsicos.

</ Obtencién de \\>

. Celulosa 4

Pesaje

Seleccion del solvente Etanol 96%.
Extraccion soxhlet, 4h.

Lavado vy filtrado.

Secado y pesaje, 2h a 105 °C.

‘ Eliminacién de extraibles h ri

e Preparacién de solucion de NaOH

0.5M.
v

Extraccion de e Calentamiento y agitacidon.
‘ hemicelulosa }—» e Ajuste de pH 0.6M con HCl.
e Refrigeracion 4 °C durante 24h.
.. e Centrifugacion 15min a 4000 rpm.
®. e Filtrado y secado 23°C durante 24h.

e Tratamiento con acido

sulfarico 72% p/V. E ,
: 22;3;2?;120 ¢ 4—{ Extraccién de lignina ‘
e Filtracién y lavado. -,
e Secado ydesecado 105 °C. * Extraccion Tara

e Bafio maria 85 °Cdurante 2 h
v e Secado 60°Cdurantelh

e Preparacion de soluciones Extraccion de celulosa ‘

basicas NaOH 17.5 % y acidas

6%. A
e Agitacién a 70-90 °C. e Obtencién de peliculas
e Enfriamiento. L Y ~ e Pruebas fisicas
e Lavado y Filtrado. [ Celulosa | »e Aplicacién
e Secadoydesecado 65 °C . - e Ensayos de traccién

durante 24 h. e Analisis TGA, FTIR

Tratamiento de Blanqueamiento }:

e Agitado con NaClO 5% durante
2h, lavado y filtrado.

e Secado65°Cdurante2hy
desecado.

Nota. Sintesis procesos extraccidon de celulosa y obtencién de peliculas
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Eliminacion y determinacion de extraibles

Esta técnica se efectlo para cuantificar y eliminar los extraibles que contienen las muestras de
los tallos del tomate, estos compuestos generalmente acidos grasos insaturados, los cuales pueden
interferir en analisis de pureza de la celulosa, hemicelulosa y lignina, para llevar a cabo esta exclusién de
materiales, se utilizd un equipo soxhlet, que comprende una manta de calentamiento, balén de fondo
redondo, un extractor, un refrigerante y mangueras de hule, se situa muestras de residuos en cartuchos

de celulosa para ubicarlos en los extractores.

Seleccion de solvente

En este tratamiento se utilizd etanol siendo este un compuesto con indices bajos de peligro,
ademads de ser un solvente de baja toxicidad, debido a que puede obtenerse de materias bioldgicas e
incluso a un menor costo, el uso del etanol como solvente es de gran contribucién a causa de
proporcionar elevadas interacciones con moléculas polares, pudiendo remover compuestos no

glicéridos, fosfatidos, esteroles y finalmente pigmentos, entonces se seleccioné al etanol.

Extraccion Soxhlet

El proceso de extraccion se realizé por triplicado empleando diferentes volimenes de etanol al
96% y muestras de residuos de tallo de tomate, el proceso se lleva a cabo durante un periodo de 4 h,
hasta notar que la coloracidn de la solucién que contiene el extractor muestre una tonalidad incolora,

mientras que el baldn contiene las sustancias extraidas.

Lavado y filtrado

Finalmente, los residuos se lavaron con agua destilada hasta reducir la cantidad de solvente,
posteriormente se filtraron con la ayuda de un embudo biichner y un Kitasato, para agilizar el proceso

de separacion entre el liquido y el sélido.
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Secado y pesaje

Las muestras se secaron a temperatura ambiente durante 2 h, después se llevaron a la estufa a
una temperatura de 105 °C con el fin de eliminar la humedad, finalmente se pesd la cantidad de sélidos
presentes en la solucidn, se guardaron en un desecador hasta posterior uso, para la determinacién de
extraibles se toma en cuenta el peso de los recipientes empleados en la recuperacion de solvente a

través del rotavapor mediante la Ecuacién 3.

peso de balon evaporacion y muestra — peso de balén evaporacion vacio (g)

Extraibles (%) = ( ) * 100

peso de balén evaporacion vacio (g)

Ecuacion 3 Porcentaje Extraibles

Determinacion de hemicelulosa

Para determinar el contenido de hemicelulosa, se aplica extraccién alcalina, para ello se prepara
una soluciéon de NaOH 0,5 M, posteriormente se seleccionaron muestras libres de extraibles entre 4.01
y 6.01 g, las cuales se vierten en vasos de precipitacién con 100 mL de la solucién preparada
previamente, simultdneamente la mezcla se sometid a calentamiento y agitacién, con la ayuda de una
plancha de agitacién magnética, este proceso se llevé a cabo durante 90 min aproximadamente a

temperaturas entre 25 a 45 °C.
Filtracion y acondicionamiento

Las muestras se filtraron, separando el material sélido del liquido, luego se ajustd el pH de las
soluciones sobrenadantes, el rango varia desde 3,5 a 5,5, el cual es ajustado gota a gota con una
solucion de HCL 6M, consecuentemente las soluciones se almacenaron en un refrigerador a una

temperatura de 4 °C durante 24 h.
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Centrifugacion

Pasado el tiempo, las muestras se centrifugan durante 15 min a 4000 rpm, posteriormente se
afiadio alrededor de 25 mL de etanol y se continda con la centrifugacién durante otros 15 min, con la el

objetivo de contribuir con la precipitacién de las hemicelulosas contenidas en las muestras.

Secado y almacenaje

Los precipitados se secaron a una temperatura de 23 °C durante 24 h y se almacenan hasta su

caracterizacion (da Silva Braga & Poletto, 2020).

Determinacion de lignina

Para la identificacién del contenido de lignina, se prepararon vasos de precipitacion se pesaron
muestras, luego se agregan alrededor de 15 a 25 mL de acido sulfurico a una concentracién de 72%
(p/v). Después se mezclé el sélido y la solucién de acido con ayuda de una varilla de agitacion,
posteriormente los especimenes se llevaron a un proceso de agitacién durante 120 min en bafio maria a
20 °C. Inmediatamente el contenido se transfiere a balones de fondo redondo de capacidadde 1 Ly se
adicionaron alrededor de 575 mL de agua destilada, con el objetivo de disminuir la concentracién de
acido, seguido la mezcla se llevaron a proceso de reflujo durante 4 h, pasado el tiempo designado, la

solucidén se dejé en reposo, durante 12 h.

Filtracion y secado

La mezcla se sometid a filtracidn con la ayuda de un embudo biichner y papel filtro previamente
tarado, para eliminar las concentraciones de acido se lava las muestras con agua destilada hasta obtener
un pH neutro, como etapa final, el sélido retenido se sec a temperatura de 105 °C en la estufa, después
se llevaron las muestras al desecador hasta obtener pesos constantes y se realizo la cuantificacién de

lignina seca (Sarria et al., 2018).
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Determinacion de Celulosa

En la extraccidon de celulosa se empled principalmente de NaOH, ademas de H,50,, en la
primera etapa, se preparan soluciones basicas a concentraciones entre 10%, 12.5 %y 17.5 % en peso.
Este tratamiento se modificd y planificd tomando como base el estudio realizado por (Rendén et al.,
2020) . Se colocaron muestras libres de extraibles en cantidades de 1 a 4 g en vasos de precipitacion,
enseguida se afiade volimenes de NaOH entre 80 y 100 mL, segun corresponda el disefio. Las mezclas
se colocaron en una plancha de calentamiento a temperaturas entre 70 a 90 °C durante 2 h
aproximadamente, luego las soluciones se mantuvieron en reposo, hasta que se logré el enfriamiento,

posteriormente las muestras se lavaron y se filtraron hasta obtener un pH neutro.

Las muestras filtradas se llevaron a la estufa a 65 °C, el siguiente proceso consiste en colocar las
muestras secas en vasos de precipitacion afiadiendo alrededor de 50 mL de H,S0, a una concentracién
de 6 % (v/v), las mezclas se llevaron a una plancha de calentamiento y se mantienen en constante
agitacion durante 1 h, tras cumplir el tiempo las muestras se lavaron con agua destilada y se filtraron
hasta obtener un pH de 7, a continuacion el material sélido se sometié a calentamiento en la estufa a 65
°C durante 24h, se pesaron hasta obtener un peso constante y se almacenaron hasta el préximo

tratamiento (Steven et al., 2022).

Blanqueamiento de celulosa

Para la obtencion de una celulosa de color blanquecino se aplicé hipoclorito de sodio comercial
NaClO, se realizo diluciones de NaClO a concentraciones entre 1.5%, 2.5% y 5%. Se prepararon vasos
de precipitacidon con muestras de celulosa de 3 gy se afiade alrededor de 150 mL de solucién
blanqueadora respectivamente, luego las mezclas se llevaron a una plancha de calentamiento durante 2

h en constante agitacion. Finalizado el tiempo las muestras se lavan y se filtran con agua destilada, hasta
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un pH neutro, posteriormente las muestras se llevaron a la estufa a 65 °C durante 12 h, con el fin de

eliminar la humedad, una vez secas se pesaron y se guardaron hasta su analisis final.

Extraccion de la goma de tara

La goma de tara se obtiene mediante la eliminacidon de la cascaray germen, para ello se dejé
reposar los frutos en agua durante dos dias, para ablandar la superficie, o con la ayuda del equipo bafo

maria se sometio las muestras a una temperatura de 85 °C durante 2 h aproximadamente.

Con la ayuda de un escalpelo se dividié la semilla para poder separar y retirar el endospermo, el
cual es identificado por ser incoloro y con textura eldstica, después el endospermo se llevd a la estufa a
una temperatura de 60 °C durante 60 min, para eliminar el contenido de humedad mediante el secado,
ademads de evitar la descomposicién de la goma. Como siguiente paso se procedio al proceso de

trituracién del endospermo, para obtener un polvo fino a través del aumento de area de superficie de

contacto, finalmente se tamizé y se llevé al desecador, hasta su uso posterior (Bermeo, 2021).

Disefio experimental eliminacién extraibles

Para analizar el efecto de las variables y condiciones aplicadas en el estudio se empled un disefio
multifactorial para los diferentes procesos, en el proceso de extraccion de pigmentos y dcidos grasos se
empled un diseio factorial de tres factores y diferentes niveles de estudio como se indica en la tabla 1,
con la finalidad de identificar el tratamiento con el cual se obtiene mayor cantidad de residuos libres de

extraibles.
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Disefio aplicado en la eliminacidn de extraibles

Factores Niveles de estudio

Tipo de solvente Etanol Etanol-Agua
Volumen de solvente (mL) 180 280 300

Cantidad de muestras (g) 14 15 16

Nota. La presente tabla muestra las variables preliminares que influyen en la eliminacidn de extraibles.

El disefio experimental utilizado en el desarrollo del trabajo se realizé mediante el uso del

programa Design Expert, el cual permitio la modificacidn de factores y niveles de estudio, para lo cual se

realizé un disefio en el cual se mantiene constante la temperatura de ebullicién del solvente, mientras

que la Tabla 4, indica el disefio realizado por triplicado tomando en cuenta los factores y niveles de la

Tabla 3.

Tabla 4

Disefio experimental en la extraccion Soxhlet

Orden corrida # Corridas Muestra(g) Volumen (mL) Solvente Peso final (g)
11 1 15.01 180 ET+H20 -
33 2 16.01 280 ET+H20 -
50 3 15.01 280 ET+H20 -
19 4 14.01 180 ET -
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Orden corrida # Corridas Muestra(g) Volumen (mL) Solvente Peso final (g)
16 5 14.01 300 ET+H20 -
15 6 16.01 280 ET+H20 -
52 7 14.01 300 ET+H20 -
48 8 16.01 180 ET+H20 -
3 9 16.01 180 ET -
38 10 15.01 180 ET -
20 11 15.01 180 ET -
54 12 16.01 300 ET+H20 -
39 13 16.01 180 ET -
10 14 14.01 180 ET+H20 -
6 15 16.01 280 ET -
13 16 14.01 280 ET+H20 -
4 17 14.01 280 ET -
37 18 14.01 180 ET -
51 19 16.01 280 ET+H20 -
30 20 16.01 180 ET+H20 -
46 21 14.01 180 ET+H20 -
43 22 14.01 300 ET -
34 23 14.01 300 ET+H20 -
29 24 15.01 180 ET+H20 -

1 25 14.01 180 ET -
27 26 16.01 300 ET -
17 27 15.01 300 ET+H20 -
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Orden corrida # Corridas Muestra(g) Volumen (mL) Solvente Peso final (g)
7 28 14.01 300 ET -
14 29 15.01 280 ET+H20 -
28 30 14.01 180 ET+H20 -
31 31 14.01 280 ET+H20 -
9 32 16.01 300 ET -
40 33 14.01 280 ET -
5 34 15.01 280 ET -
26 35 15.01 300 ET -
24 36 16.01 280 ET -
32 37 15.01 280 ET+H20 -
47 38 15.01 180 ET+H20 -
2 39 15.01 180 ET -
35 40 15.01 300 ET+H20 -
18 41 16.01 300 ET+H20 -
45 42 16.01 300 ET -
21 43 16.01 180 ET -
41 44 15.01 280 ET -
44 45 15.01 300 ET -
42 46 16.01 280 ET -
22 47 14.01 280 ET -
12 48 16.01 180 ET+H20 -
25 49 14.01 300 ET -
53 50 15.01 300 ET+H20 -



92

Orden corrida # Corridas Muestra(g) Volumen (mL) Solvente Peso final (g)
8 51 15.01 300 ET -
49 52 14.01 280 ET+H20 -
36 53 16.01 300 ET+H20 -
23 54 15.01 280 ET -

Nota. Latablaindica los tratamientos adecuados para la eliminacidn de extractivos presentes en los

residuos del tallo de tomate, usando etanol.

Disefio para la obtencion de hemicelulosa

Para obtener el tratamiento que genere mayor cantidad de hemicelulosa se aplicé el disefio

factorial por duplicado entre dos factores y tres niveles diferentes como se muestra en la Tabla 3, en

este proceso de extraccion de hemicelulosa se mantiene constante, la concentracion de 0.5 M de NaOH,

el tiempo de refrigeracidén, el volumen de etanol y el tiempo de centrifugacion, el pH se ajusta mediante

la adiciéon de 6M HCL.

Tabla 5

Disefio para la obtencidn de hemicelulosa

Orden corrida # Corridas Muestra (g) pH Cantidad Hemicelulosa (g)
2 1 5.01 3.5 -
13 2 4.01 4.5 -
12 3 6.01 3.5 -
17 4 5.01 5.5 -
4 5 4.01 4.5 -
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Orden corrida # Corridas Muestra (g) pH Cantidad Hemicelulosa (g)
15 6 6.01 4.5 -
18 7 6.01 5.5 -
1 8 4.01 3.5 -
8 9 5.01 5.5 -
6 10 6.01 4.5 -
10 11 4.01 35 -
7 12 4.01 5.5 -
5 13 5.01 4.5 -
9 14 6.01 5.5 -
14 15 5.01 4.5 -
3 16 6.01 3.5 -
11 17 5.01 35 -
16 18 4.01 5.5 -

Nota. La tabla indica los tratamientos adecuados para la extraccién de hemicelulosa presentes en los

residuos del tallo de tomate, mediante el ajuste de pH con 6M HCI.

Disefio experimental para la obtencidn de lignina

Para evaluar el mejor tratamiento en la obtencidon de lignina, se mantuvo constante la

concentracién de la solucién de acido sulfarico al 72% al igual que el volumen de agua destilada

aumentada, con el objetivo de aplicar un disefo factorial por duplicado entre dos factores y tres niveles.
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Tabla 6

Disefio en la extraccion de lignina

Orden corridas # Corridas Muestra (g)  Volumen H2504 (ml) Cantidad Lignina (g)

14 1 3.5 20 -
11 2 3.5 15 -
1 3 3 15 -
13 4 3 20 -
4 5 3 20 -
18 6 4 25 -
10 7 3 15 -
15 8 4 20 -
9 9 4 25 -
8 10 3.5 25 -
3 11 4 15 -
17 12 3.5 25 -
16 13 3 25 -
6 14 4 20 -
2 15 3.5 15 -
12 16 4 15 -
7 17 3 25 -
5 18 3.5 20 -

Nota. La tabla indica los tratamientos adecuados para la extraccion de lignina de los residuos del tallo de
tomate, usando hidrdlisis acida H,S0,.
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Para identificar el mejor tratamiento en la obtencién de celulosa se realizé un disefio

experimental factorial de tres factores con tres niveles, mientras el volumen del acido empleado en el

lavado se mantuvo constante al igual que la temperatura.

Tabla 7

Disefio extraccion de celulosa

Orden corridas  # Corridas Concentracion NaOH Volumen NaOH Muestra Peso celulosa
% (mL) (g) (g)
6 1 17.5 90 1 -
19 2 10 80 2 -
9 3 17.5 100 1 -
24 4 17.5 90 2 -
15 5 17.5 90 1.5 -
14 6 12.5 90 1.5 -
22 7 10 90 2 -
18 8 17.5 100 15 -
7 9 10 100 1 -
8 10 12.5 100 1 -
10 11 10 80 15 -
20 12 12.5 80 2 -
4 13 10 90 1 -
13 14 10 90 15 -
25 15 10 100 2 -
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Orden corridas  # Corridas Concentracién NaOH Volumen NaOH Muestra Peso celulosa
% (mL) (8) (g)
17 16 12.5 100 1.5 -
27 17 17.5 100 2 -
2 18 12.5 80 1 -
11 19 12.5 80 1.5 -
16 20 10 100 1.5 -
21 21 17.5 80 2 -
26 22 12.5 100 2 -
3 23 17.5 80 1 -
5 24 12.5 90 1 -
12 25 17.5 80 1.5 -
23 26 12.5 90 2 -
1 27 10 80 1 -

Nota. La tabla indica los tratamientos adecuados para la extraccién de celulosa de los residuos del tallo

de tomate, usando hidrdlisis alcalina con NaOH.

Diseio en el blanqueamiento de celulosa

Para la obtencion de una celulosa mas blanquecina, las muestras se sometieron a un proceso de

blanqueamiento, mediante la adicidn de diferentes concentraciones de NaClO, para lo cual se aplicé un

disefio factorial entre dos factores y tres niveles de estudio.
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Tabla 8

Disefio para obtener el mejor blanqueamiento de celulosa

Orden corridas  # Corridas Concentraciéon NaClO % Cantidad Celulosa (g) Peso Celulosa (g) Color

14 1 2.5 1.5 - -
9 2 5 2 - -
2 3 2.5 1 - -
4 4 15 1.5 - -
6 5 5 1.5 - -
18 6 5 2 - -
3 7 5 1 - -
8 8 2.5 2 - -
17 9 2.5 2 - -
10 10 15 1 - -
15 11 5 1.5 - -
11 12 2.5 1 - -
5 13 2.5 1.5 - -
1 14 1.5 1 - -
7 15 15 2 - -
12 16 5 1 - -
13 17 1.5 1.5 - -
16 18 15 2 - -

Nota. La tabla representa los tratamientos para el blanqueamiento de la celulosa con hipoclorito

comercial al 5%.
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Disefio para la obtencion de peliculas de celulosa

Con la finalidad de analizar la interaccidn que conlleva la mezcla del plastificante PVA con la
celulosa, se selecciond el disefio experimental factorial de 3 factores y 2 niveles como se observa en la
tabla 7, dichos parametros son los que tienen mayor influencia en la formacién de la pelicula, la
temperatura de secado de 30 °C se mantuvo constante, adicionalmente se realizd un experimento de
referencia empleando 5 g de PVA, con el objetivo de establecer las diferencias y mejoras de la adicion

de celulosa como compuesto de relleno.

El software empleado en la obtencidn del disefio experimental es Desing Expert versidon 11 para
estudiantes, el programa permitié la visualizacién, orden de corridas en los ensayos, ademas se verificd

el estimado de fuerza al cual se trabaja, siendo este del 99.6%, significa que es un buen disefio.

Tabla 9

Disefio para obtener la mejor pelicula

#
Orden Cantidad Cantidad Tiempo secado Rpe Esfuerzo Permeabili
Corrida
corridas PVA (g) Celulosa (g) (Dias) SO Traccion dad
s
4 1 5 0.5 1 - - -
9 2 2.5 0.75 1 - - -
7 3 2.5 0.75 1 - - -
14 4 2.5 0.5 2 - - -
5 5 5 0.5 1 - - -
10 6 5 0.75 1 - - -

18 7 5 0.5 2 - - -
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Orden ’ Cantidad Cantidad Tiempo secado Rpe Esfuerzo Permeabili
Corrida
corridas PVA (g) Celulosa (g) (Dias) o) Traccién dad
s
21 8 2.5 0.75 2 - - -
16 9 5 0.5 2 - - -
12 10 5 0.754 1 - - -
20 11 2.5 0.75 2 - - -
19 12 2.5 0.75 2 - - -
24 13 5 0.75 2 - - -
8 14 2.5 0.75 1 - - -
6 15 5 0.5 1 - - -
3 16 25 0.5 1 - - -
15 17 2.5 0.5 2 - - -
13 18 25 0.5 2 - - -
22 19 5 0.75 2 - - -
17 20 5 0.5 2 - - -
11 21 5 0.75 1 - - -
2 22 2.5 0.5 1 - - -
1 23 2.5 0.5 1 - - -
23 24 5 0.75 2 - - -

Nota. La tabla representa el disefio experimental, para evaluar que tratamiento genera mejores

peliculas.
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Elaboracion de la pelicula

La matriz polimérica se preparé a través de la disolucién de PVA en agua destilada,
seleccionando un volumen de 150 mL, afiadiendo respectivamente la cantidad de celulosa requerida
para cada experimento, las solucidn formada por el PVA, celulosa y agua se sometid a agitacion
constante a temperatura ambiente durante 30 min, después de ello se calienta la solucién a una
temperatura de 90 °C durante 1.5 h, con la finalidad de que el PVA se disuelva completamentey la
mezcla se homogenice, posteriormente las mezclas se dejan enfriar al ambiente y se trasvasan al
recipiente de vidrio para ser llevadas a la estufa de conveccién forzada a 35°C durante 1 o 2 dias segun
el disefio de la Tabla 7, luego las peliculas se llevaron a la estufa al vacio, con la finalidad de eliminar los
gases en cada muestra, como parte final del proceso las peliculas se almacenan a una humedad relativa

del 65% hasta realizar las pruebas seguin la norma ASTM E96 y ASTM D638.

Pruebas fisicoquimicas

Solubilidad

Para determinar qué tan soluble son las peliculas formadas a base de PVA y celulosa es
necesario aplicar tratamientos quimicos, en los cuales se exponen muestras de 2x2 cmpreviamente
acondicionadas en un desecador, para ser expuestas a soluciones acidas o basicas, en este trabajo se
analizo el parametro de solubilidad mediante la aplicacién de agua destilada y acetona, durante un
rango de tiempo de 24 h, con el fin de observar los cambios que se efectdan en las peliculas, a través de
esta metodologia se identificé la solubilidad o insolubilidad de las diferentes muestras, para ello se
considera la relacion entre los pesos de la muestra seca antes de introducirse en los liquidos y el peso al
final después del tratamiento, sin embargo para eliminar el exceso de humedad las muestras se
sometieron a secado en estufa aproximadamente 1 h a 50 °C. El porcentaje de solubilidad se calculé

mediante la Ecuacion 4.
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eso inicial — peso finall
Solubilidad (%) = 2 —peso finall] ) o,
peso inicial

Ecuacion 4 Porcentaje de solubilidad

Permeabilidad al vapor de Agua

La medicién del pardmetro de la permeabilidad al vapor de agua se desarrollé de acuerdo a la
Norma ASTM E 96-95, dicho factor permite evaluar con qué facilidad se transmite el vapor de agua a
través del drea de las peliculas de determinado espesor, para la cual se realizé el control de condiciones
como la temperatura y la humedad, para ello se emplea desecadores acondicionados a 70% y 100% de

humedad relativa, se empled sal de sodio del acido acético y de agua destilada respectivamente.

Se recortan circulos de 46 mm de didmetro, se usoé teflon para generar una mejor union entre la
pelicula y el recipiente que contiene silica gel, la transferencia de vapor de agua se determina a través

de la pérdida de peso de las muestras, la cual se cuantificd en diferentes rangos de tiempo, mediante la

Ecuacioén 5.
WVP = WVTR * Z
S* (HR, — HR;)
Ecuacion 5 Porcentaje de permeabilidad al vapor de agua
Donde:

g

WVP: permeabilidad al vapor de agua en ———
sxm+MPa

WVTR: pendiente de la curva % sobre area de la pelicula en ——

S: presidon de vapor de agua a la temperatura de ensayo en MPa

T: temperatura de ensayo en °C.
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HR»: humedad relativa de la camara (0%)

HR1: humedad relativa en el interior de la celda

Z: espesor (m)

Contenido de humedad

La evaluacién de la humedad que contienen las peliculas se analizé con la ayuda del analizador
de humedad del tipo HB43-S METTLER TOLEDO, el cual permite identificar la pérdida de peso después
del calentamiento, el analizador permitié la configuracion de la cantidad de muestra en un rango de 0.5
y 0.7 gy la temperatura deseada de 105 °C, el contenido de humedad se reflejé en la pantalla durante la

pérdida de humedad.

Espesor
El espesor de las peliculas se determind a través de mediciones aleatorias por triplicado de las
diferentes peliculas, mediante el uso de un calibrador digital, finalmente se realizé el promedio de las

medidas hasta obtener una media que refleje el espesor de las peliculas.

Ensayos mecanicos

Para determinar el esfuerzo maximo a la traccion, se realizaron probetas de las peliculas en base
alanorma ASTM D-882, para ello se cortaron muestras de 150 mm de longitud por 20 mm de ancho,
luego se delimité una longitud de 90 mm entre mordazas, para los ensayos se empled una maquina
universal en la cual se controlaron parametros como velocidad de cruceta, espesor vy area, las
mediciones se realizaron por duplicado, la maquina de ensayo muestra las curvas entre la fuerzay el

desplazamiento.
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Técnicas de analisis térmico

Andlisis Termogravimétrico TGA

El equipo empleado en el andlisis termogravimétrico es el modelo Pyris 1 TGA de PerkinElmer,
en el cual se configurd las condiciones segun la norma ASTM E1131-08, en la cual se establece la
cantidad de muestra segln el material, la velocidad de flujo de 50 ml/min para termoplasticos, el tiempo
de purga de 2 min, una temperatura inicial de 25 °Cy una final de 600 °C segun la norma y una velocidad
de calentamiento de 10 °C/min y un cambio de gas de nitrégeno a oxigeno, evaluando la carbonizacion

del material.

Caracteristicas estructurales

Espectrometro infrarrojo de transformada de Fourier FTIR

Para identificar la interaccién de los componentes de las peliculas se utilizd un espectrometro
infrarrojo de transformada de fourier de PerkinElmer version 10.5.2, pudiendo evaluar las estructuras
compuestas por PVA y celulosa obtenida mediante el trabajo, las peliculas se acondicionaron en un

desecador durante 2 dias antes de la medicion.
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Capitulo IV

Andlisis de resultados

Investigacion bibliografica de porcentajes de componentes lignocelulésicos

En el presente apartado se describen los componentes que se generaron en la produccion y post
produccién del tomate con base en la revision bibliografica, también se evalud el rendimiento de cada
componente lignoceluldsico que puede ser extraido en mayor proporcion mediante métodos fisicos y
guimicos. Siendo la celulosa el compuesto que se presenta en mayor proporciéon. La Tabla 10, indica un
valor promedio de 40. 71 % correspondiente para la celulosa, seguido por un 11.66 % de Hemicelulosa y
un 8.74 % de lignina, mientras que se generaron alrededor de 8.50 % correspondientes a cenizas. El
porcentaje residual pertenece a componentes extractivos, Alrededor del 2.7-23.32 % corresponden a

extractivos (Cabrera & Chamba, 2022).

Se selecciond a la celulosa como el componente principal para ser empleada en la elaboracion
de biopeliculas, mediante la adicién de PVA. Las cuales pueden actuar como recubrimiento de alimentos
con humedades bajas, a causa de que el PVA se solubiliza facilmente en agua, mientras que, en
solventes derivados del petréleo como la acetona, el porcentaje de solubilidad es inferior, por lo tanto,
estas peliculas pueden ser empleadas como membranas en el tratamiento de agua, debido a la
superficie irregular, en la cual la celulosa actia cdmo componente capilar, ademas de ser un

componente que mejora las propiedades mecanicas del polimero biodegradable.
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Componentes lignocelulésicos generados por los residuos de la planta de tomate

Tabla 10

Composicion de los residuos de la planta de tomate

Tipo de residuo Lignina Celulosa Hemicelulosa  Cenizas Bibliografia
Planta tomate 6.85% 20.90% 11.98% 18.50% (Bascon et al., 2020)
Pulpa 15.90% 64.90% 11.65% 1.49% (Bascon et al., 2020)
orujo tomate 7.50% 70% 17.00% 5.50% (Sarria et al., 2018)
tallos de tomate 8.00% 33.00% 11.00% (Manriquez et al., 2021)
bio residuos de tomate 6.69% 26.86% 9.90% (Szilagyi et al., 2021)
Tallos y hojas 7.50% 28.60% 8.40% (Camarena et al., 2020)
Promedio 8.74% 40.71% 11.66% 8.50%

Nota. La tabla representa las concentraciones de componentes lignocelulésicos de la planta de tomate

registrados en diferentes investigaciones.
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Figura 12

Representacion grdfica de componentes lignocelulésicos

Composicién vs Componente
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Nota. La Figura 12 representa la concentracion de los componentes lignoceluldsicos para diferentes

residuos de la planta de tomate.

El aprovechamiento de los componentes lignoceluldsicos se basé en el uso de los productos
derivados contenidos en la celulosa y hemicelulosa, los cuales se extrajeron mediante diferentes
procesos Tabla 9, extrayendo azucares como la glucosa, celobiosa y maltosa, productos empleados en la
produccién de bioplasticos, bioetanol, obtencidn de acidos organicos o edulcorantes, aun asi, la
eficiencia de extraccidn y uso de estos azucares dependen de los métodos de procesamiento. Segun la
informacién de la Tabla 8 y 9, se determiné a la celulosa como el componente principal mayoritario y

con mejores rendimientos.

Acondicionamiento de residuos
La extraccion de componentes celuldsicos se generd mediante el tratamiento de los residuos del
tallo de tomate, a través de pretratamientos, fisicos y quimicos, el proceso de pretratamiento con agua,

el proceso de secado, tamizaje, pretratamiento con solvente para eliminar la mayor cantidad de
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compuestos lipidicos, seguido de un pretratamiento acido para la eliminacién de hemicelulosa y alcalino
para la precipitacién de lignina, la figura 13 indican el aspecto de los residuos antes y después de cada

proceso.

Figura 13

Cambios de apariencia en los diferentes procesos

Nota. Representacion grafica del cambio de apariencia de los residuos de tallo de tomate en cada proceso,
a) lavado con NaClO a 50°C, b) secado a 105 °C, c) tamizaje 450 um, d) extraibles (etanol al 96%), e)
precipitacién de hemicelulosas (etanol y ajuste de pH a 6M), f) lignina tratada con H,SO, al 72%, g)
celulosa tratada con NaOH al 17.5%, seca 65 °C durante 24h, h) celulosa blanqueada con NaClO durante

2h, i) celulosa triturada.



108

Rendimiento de materia prima en los diferentes procesos.

La preparacién de los residuos se realizé mediante proceso de lavado, trituracién y secado de la
materia prima proveniente de los tallos de tomate, con la finalidad de obtener muestras con tamaros de
particulas adecuadas para los procesos de obtencidon de componentes libres de extraibles para ser
empleados en la obtencién de compuestos lignoceluldsicos. Para ello se cortaron tallos de
aproximadamente 3 cm de longitud, los cuales son secados y triturados hasta obtener un polvo fino, por
lo cual se zarandea a través de un tamiz de cocina N° 40, particulas de alrededor 420 um, mientras los
recortes de un tamano superior se descartaron, en la Tabla 10 se sintetizo el rendimiento de materia

prima en cada proceso.

Para evaluar el rendimiento de materia prima se realizé sumatoria de valores muestrales
iniciales y finales en cada proceso, se tomé en cuenta el valor total de la materia prima que es ocupada
en los diferentes procesos, en la Tabla 11, se observé que la primer pérdida de materia prima se debe a
procesos de disminucion de humedad, generando un rendimiento del 48% y un porcentaje de merma de
52%, en el proceso de extraccién Soxhlet se recuperaron alrededor del 68.27 % de materia libre de
extraibles, finalmente en los procesos de obtencion de componentes lignoceluldsicos se recuperaron
alrededor del 90.36 % de materia util, mientras que el rendimiento general fue del 22.332 %,
consecuentemente se desarrolla una pérdida del 77,668 % en funcion de la materia prima inicial, las
pérdidas de materia y diferencias son alrededor del 2.7-23.32 % corresponden a componentes

extractivos (Cabrera & Chamba, 2022).
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Rendimiento de la materia prima en los diferentes procesos

Materia prima

Cantidad (g) Cantidad materia pérdida (g) Porcentaje perdido Rendimiento

Cantidad inicial

Triturada
al inicio de Extraccion

Soxhlet

Libres de extraibles

Usados en extraccién
de lignina
Empleados en
extraccién de
Hemicelulosay

Celulosa

2000
1040 52.00% 48.00%
960
810.54
257.18 31.73% 68.27%
553.36
63
53.36 9.64% 90.36%
437

Nota. La tabla describe los rendimientos obtenidos en los procesos de extraccion de componentes

lighocelulésicos, respecto a la materia prima inicial.
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Tabla 12

Rendimiento de la materia prima en los diferentes procesos

Componente Cantidad inicial (g) Cantidad Final (g) Rendimiento
Celulosa 293.23 92.31 31.48%

Hemicelulosa 90.41 10.02 11.08%
Lignina 63.00 3.57 5.66%

Nota. Alrededor del 2.7-23.32 % corresponden a extractivos (Cabrera & Chamba, 2022).

Proceso extraccion Soxhlet

En este tratamiento se desarrollé 54 corridas en base al Disefio experimental 1, tomando en
cuenta los factores y niveles de la Tabla 13, se generd un analisis de varianza Tabla 14, identificando que
los valores de probabilidad de diferencias significativas en contra de la hipdtesis nula, representados por
p son inferiores al nivel de significancia 0.05, por lo tanto se determiné que los factores son
determinantes en el proceso, entonces se realizé una comparacion entre los factores como se observa
en la Tabla 15, consecuentemente se identificd que la agrupacién de A genera un valor medio superior a
las agrupaciones B, C, D, E, F, G, H e |, es decir el tratamiento que generd mayor cantidad de materia
prima libre de extraibles es la combinacién de 16.01 g de muestra inicial con 300 mL de solvente del tipo

Etanol, mientras que la agrupacién de | generé valores medios inferiores.
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Tabla 13

Informacion del factor extraccion Soxhlet

Factor Tipo Niveles Valores
Muestra inicial(g) Fijo 3 14.01; 15.01; 16.01
Volumen Solvente (mL) Fijo 3 180; 280; 300
Tipo Solvente Fijo 2 ET; ET+H20

Nota. Descripcidn de los factores y niveles que participan en el disefio para la eliminacidn de extractivos.

Tabla 14

Andlisis de Varianza extraccion Soxhlet

Fuente GL SCAjust. MC Valor F Valor
Ajust. p

Muestra inicial(g) 2 155862 7.7931 2446.67 0
Volumen Solvente (ml) 2  2.6359 1.31797 413.78 0
Tipo Solvente 1 1.1441 1.14407 359.18 0
Muestra inicial(g)*Volumen Solvente (ml) 4 0.775 0.19375 60.83 0
Muestra inicial(g)*Tipo Solvente 2  4.0665 2.03327 638.35 0
Volumen Solvente (ml)*Tipo Solvente 2 0.2302 0.11511 36.14 0
Muestra inicial(g)*Volumen Solvente (ml)*Tipo 4 1.1132 0.27831 87.38 0

Solvente

Error 36 0.1147 0.00319

Total 53 25.6658

Nota. Descripcion del ANOVA en el disefio para la eliminacidn de extractivos.
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Tabla 15

Comparacion de tratamientos extraccion Soxhlet por Tukey a un nivel de confianza del 95%

F1*F2*F3 N Media Agrupacién

16.01 300 ET 3 11.9867 A

16.01 280 ET 3 10.8867 B

15.01 300 ET 3 10.7333 B C

15.01 280 ET 3 10.7200 B C

16.01 300 ET+H20 3 10.7133 C

16.01 180 ET 3 10.6667 C

16.01 280 ET+H20 3 10.6000 C

15.01 180 ET 3 10.5633 cC D

16.01 180 ET+H20 3 10.4267 D

14.01 300 ET+H20 3 10.1367 E

15.01 300 ET+H20 3 10.0467 E F

14.01 280 ET+H20 3 10.0067 E F

15.01 280 ET+H20 3  9.9333 F G

15.01 180 ET+H20 3  9.7767 G

14.01 300 ET 3  9.5067 H

14.01 280 ET 3  9.3067 I
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F1*F2*F3 N Media Agrupacién

14.01 180 ET+H20 3  9.2767 I

14.01 180 ET 3 9.1667 I

Nota. Descripcion de la comparacién de factores por el método Tukey que participan en el disefio para la

eliminacion de extractivos.

Efectos principales que intervienen en la eliminacidn de extractivos

El desarrollo del trabajo permitié encontrar los efectos principales que resultaron significativos
en el analisis de varianza, debido a que la finalidad es identificar el tratamiento que genere la mayor
cantidad de muestra o residuos sélidos libres de extraibles, en funcidén de las variables como: muestra
inicial de residuos en gramos, cantidad de solvente medido en mly la variacién de solvente puroy

mezclado con agua Figura 14.
Figura 14

Diagrama de efectos principales para residuos libres de extraibles
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Nota. La imagen representa los valores de las medias para cada factor que interviene en el disefio.

En la Figura 14, se observd, para el factor muestral inicial de 14.01 g el valor de la media es de
9.56 g, mientras que para 15.01 g es de 10.29 g y finalmente para el valor de 16.01 g se obtiene un valor
medio de 10.88 g; se verifica que a mayor cantidad de muestra se obtiene mayor cantidad de residuos
libres de extraibles. El pardmetro de la cantidad de solvente indicé que por cada 180 ml generan 9.97 g
de residuos, mientras que para un volumen de 280 ml se obtuvo una media de 10.24 gy para un
volumen de 300 ml se obtuvo valores medios de aproximadamente 10.52 g, es decir a mayor cantidad
de solvente se obtuvo valores superiores de muestras libres de extraibles, ademas el factor solvente
muestra que es mejor el tratamiento en el que actua el etanol obteniendo un valor medio de 10.39 g a
diferencia de la mezcla de etanol con agua, la cual produce un valor medio de 10.10 g de muestra

extraida.

Los resultados obtenidos mediante el proceso soxhlet son significativamente comparables con

fuentes bibliograficas presentando porcentajes similares, valores que se reflejan en la Tabla 6.

Tabla 16

Comparacion datos experimentales con el bibliogrdfico

Muestra inicial Muestra final

Extractivos Bibliografia
(g) (g)
16.01 11.98 25.17% 29.20%
15.01 10.73 28.51%  (Cabrera & Chamba,
14.01 9.5 32.19% 2022)

Nota. Descripcion de cantidades libres de extraibles y porcentajes de compuestos grasos.
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Figura 15

Interaccion de Factores que intervienen en la extraccion Soxhlet
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Nota. Representacidn grafica de la interaccidn de valores medios entre factores principales.

La figura 15, muestra la interaccion entre las tres variables principales, se observan los valores
medios para cada rango de pardmetros, para la interaccion entre AB, BC, AC, tomando en cuenta las
combinaciones se determiné que el mejor tratamiento para generar mayor cantidad de muestras libres
de extraibles es la mezcla de etanol al 96% a un volumen de 300 ml y una muestra inicial de 16.01 g,
mientras que la combinacién menos factible es la mezcla de etanol con agua a un volumen de 180 mly

muestras iniciales de 14.01 g.

Humedad y contenido de cenizas en residuos

A través de la diferencia de pesos se determind el porcentaje de humedad para muestras de

residuos entre 1y 2 gramos, obteniendo un valor promedio de 45% de humedad relativa y un 55 %
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representando a la absorcién de agua, ademas de que el contenido porcentual promedio de cenizas

analizado a 600 °C en la mufla es del 96%.

Tabla 17

Porcentaje de humedad y cenizas que contienen los residuos del tallo de tomate

Peso himedo Pesoseco Humedad Peso inicial muestra Peso muestra calcinada Cenizas

(8) (8) (%) (8) (8) (%)
1 0.54 46.00% 23.58 22.71 96.31%
1 0.56 44.00% 24.05 23.25 96.67%
1 0.55 45.00% 23.27 22.71 97.59%
2 1.08 46.00% 23.58 22.71 96.31%
2 1.12 44.00% 24.05 23.25 96.67%
2 1.1 45.00% 23.27 22.71 97.59%
Promedio 45.00% Promedio 96.86%

Nota. Descripcién del porcentaje de humedad y cenizas presentes en los residuos del tallo de tomate.

Obtencion de componentes lignoceluldsicos

Obtencion de Hemicelulosa

En el proceso de obtencién de hemicelulosa se emplea el disefio factorial de 2 factores y tres
niveles descritos en la Tabla 19, los mismos que permitieron evaluar la significancia de los factores, con
ello se verifica que los pardmetros causan efectos caracteristicos en el proceso de extraccién al igual que
la interaccién de los dos factores debido a que el valor de p es 0, inferior al nivel de significancia, es decir
el valor de las medias para los tratamientos difieren entre si. Por tal motivo se realizé una comparacién

de tratamiento mediante el método Tukey. El cual, evallo los intervalos de confianza presente en las
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diferencias obtenidas de valores medios de diferentes tratamientos, ademas controlar un cierto rango

de error en base a cada agrupacion.

Tabla 18

Informacidn del factor para la obtencidon de hemicelulosa

Factor Niveles Valores

Muestra Inicial (g) 3 4.01;5.01; 6.01

Valor de pH 3 3.5;4.5;5.5

Nota. La Tabla representa los factores y niveles presentes en el disefio para la extraccién de

hemicelulosa.

Tabla 19

Andlisis de varianza en la obtencion de hemicelulosa

Fuente GL SCAjust. MCAjust. ValorF Valorp
Modelo 8 0.081500 0.010188 261.96 0.000
Lineal 4 0.006200 0.001550 39.86  0.000
Muestra Inicial (g) 2 0.003100 0.001550 39.86 0.000
Valor de pH 2 0.003100 0.001550 39.86 0.000
Interacciones de 2 términos 4 0.075300 0.018825 484.07 0.000

Muestra Inicial (g)*ValordepH 4 0.075300 0.018825 484.07 0.000
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Fuente GL SCAjust. MCAjust. ValorF Valorp
Error 9 0.000350 0.000039
Total 17 0.081850

Nota. La Tabla describe el andlisis de varianza referente al disefio de la extraccion de hemicelulosa.

Mediante la ANOVA se obtuvieron valores medios entre la interaccidn de los efectos principales,
consecuentemente se generaron agrupaciones de las mismas, generando tratamientos agrupados por
las letras A, B, C, D, E y F, en dénde el conjunto A reflejé el valor de la media superior, correspondiente a
5.01 g de muestra inicial tratado a un valor de pH acido de 3.5, siendo el mejor tratamiento para
obtener mayor cantidad de celulosa, seguido de los conjuntos B, Cy D, mientras que la agrupacion de E
y F generan cantidades inferiores de hemicelulosa, es decir las combinaciones menos viables fueron de
5.01gaunpHdeb5.5,4.01 gaun pHde 4.5y finalmente el tratamiento menos favorable fue la

interaccion de 6.01 g a un pH de 3.5.

Tabla 20

Comparaciones de tratamientos obtencion de hemicelulosa al 95% de nivel de confianza

Muestra Inicial (g)*Valor N Media Agrupacién
de pH

5.013.5 2 0305 A

4.015.5 2 028 A B

6.015.5 2 0.270 B C

4.013.5 2 0.265 B C
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Muestra Inicial (g)*Valor N Media Agrupacion

de pH
5.014.5 2 0.250 C
6.014.5 2 0.225 D
5.0155 2 0.145 E
4.014.5 2 0.135 E F
6.013.5 2 0.115 g F

Nota. La tabla describe las comparaciones de tratamientos en la obtencién de hemicelulosa al 95% de

confianza segun la agrupacion de factores y niveles.

El analisis realizado permitio la identificacion de los efectos principales y el mejor tratamiento

para obtener cantidades considerables de hemicelulosa, en la Figura 16, se observa el gréfico de barras

en el cual se representa las regiones en funcién del pH y la cantidad de materia prima inicial empleada

en el proceso, es decir, para las réplicas de muestras de 5.01 gramos se obtuvo mayor cantidad de

celulosa, principalmente a un pH de 3.5, mientras que para muestras de 4.01 g el drea con mayor

cantidad de celulosa es a un pH de 5.5, finalmente para muestras de 6.01 g, la mayor cantidad de

hemicelulosa se presentd en un pH de 5.5, resultados comparados con la tabla 12.
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Figura 16

Representacion grdfica del contenido la hemicelulosa
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Nota. Representacion grafica de la hemicelulosa obtenida en funcion del pH.
Obtencion de lignina

Mediante la evaluacion de 18 réplicas en el disefio experimental correspondiente a la lignina se
evaluo la cantidad de lignina extraida después de la precipitacién de lignina generada por la acidificacién
de las soluciones en funcién del tiempo de agitacién, mientras que la temperatura de 105 °C empleada
en la disminucién de humedad se mantuvo constante al igual que el tiempo de secado de 2 h, para
identificar la intervencion de los factores en el proceso de extraccién de lignina se emplea ANOVA como
se observa en la Tabla 22, el parametro correspondiente al tiempo tiene un valor de p igual a 0 por lo
cual se determina que es significante en el proceso, al igual que el parametro de volumen, mientras que
la interaccidn entre los factores presentaron un valor de 0.8 superior al nivel de significancia, es decir, el

valor de las medias no difieren en mayor proporcion.
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Tabla 21

Informacion del factor extraccion de lignina

Factor Tipo Niveles Valores
Tiempo (h) Fijo 3 3.0;3.5;4.0
Volumen mL (H204) Fijo 3 15;20; 25

Nota. La Tabla representa los factores y niveles presentes en el disefio para la extraccién de lignina.

Tabla 22

Andlisis de Varianza extraccion de lignina

Fuente GL SCAjust. MCAjust. ValorF Valorp
Tiempo (h) 2 0.033233 0.016617 27.95 0.000
Volumen (H204) 2 0.010300 0.005150 8.66  0.008

Tiempo (h)*Volumen mL (H204) 4 0.000967 0.000242 0.41  0.800

Error 9 0.005350 0.000594

Total 17 0.049850

Nota. La Tabla describe el analisis de varianza referente al disefio de la extraccion de lignina.

Comparacion de tratamientos segun Tukey

Se aplicd la comparacidn de tratamientos con el objetivo de identificar el mejor tratamiento

para obtener mejores rendimientos de lignina, en la Tabla 23, se aprecia el conjunto A como el grupo de
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tratamientos con un mejor rendimiento, para una media de 0.25 g de lignina se empled la combinacién

de 3.5 hy 25 mL de acido, al igual que el tratamiento que empled 4 h y un volumen de 25 mL,

confirmando que a mayor permanencia de la muestra en agitacién se genera mayores cantidades de

lignina, aun asi el conjunto de datos pertenecientes a la agrupacién C, son aquellos que presentan

valores medios de lignina menores a los conjuntos Ay B, por lo cual se determina menor viabilidad.

Tabla 23

Comparacion de tratamientos en la extraccion de lignina

Tiempo (h)*Volumen H204 (mL) N Media

3.525 2 0.255
4.015 2 0.255
4.025 2 0.250
3.515 2 0.220
4.020 2 0.205
3.520 2 0.185
3.015 2 0.155
3.025 2 0.155
3.020 2 0.105

Agrupacién
A
A
A B
A B
A B
A B C
B C
B C
C

Nota. La tabla describe las comparaciones de tratamientos segin Tukey en la obtencién de lignina.

El grafico de barras de la Figura 17, permitié observar las regiones en las cuales se genera mayor

cantidad de lignina en funcion de los parametros de tiempo de agitacién y volumen de acido,
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observando que para un tiempo de 4 h se obtiene un valor promedio de 1.4 g de lignina, sin embargo,
las regiones de mayor representatividad son aquellas en las que se emplearon voliumenes de 25 mLy 15
mL. Para un tiempo de 3.5 h se alcanzd alrededor de 1.35 g de lignina, mientras que para un tiempo
menor de agitacion y permanencia del residuo en acido se logré valores de aproximadamente 0.8 g de

lignina, siendo el tratamiento con mayor deficiencia.

Figura 17

Representacion grdfica de la cantidad de lignina
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Nota. La Figura representa la cantidad de lignina que se obtiene segln los tratamientos empleados en la

extraccién de lignina.
Obtencion de Celulosa

Mediante los datos generados por el disefio experimental se obtiene el diagrama de efectos
principales Figura 18, y el diagrama de representacidn de barras agrupa en funcién de la concentracién
del hidréxido de sodio, los diferentes ml de base empleada y la cantidad de holocelulosa como materia

prima principal, en la Figura 18 se observa que el mejor rendimiento de celulosa es determinado por el
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tratamiento que empled una concentracién de NaOH de 17. 5 %, con un volumen de 100 mLy la
cantidad inicial de holocelulosa de 2 g, el segundo mejor tratamiento fue la combinacién del 10% de
NaOH con 2 g de muestray 100 mL de volumen, mientras que los tratamientos que generaron minimas
cantidades de celulosa corresponden a la interaccion de 1 g de muestra con 17.5% de concentracién y

un volumen de 100 mL.

Figura 18

Representacion grdfica de la cantidad de celulosa extraida
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Nota. Representacién grafica de la cantidad de celulosa obtenida en funcién de los factores y niveles

representativos.

En la figura 19, de efectos principales se puede observar que para concentraciones de NaOH del
10%, 12.5% y 17.5% se consiguieron alrededor de 1.07 g, 0.75 g y 0.95 g de celulosa respectivamente,
mientras que la relacién de cantidad de celulosa y volumen indicé que los valores de 100 y 80 mL son los

mas adecuados para obtener valores superiores al tratamiento que emplea 90 mL, en tanto el rango
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superior de muestra inicial de holocelulosa generd mayores cantidades de celulosa, aproximadamente

de 1.3 g, en cambio al emplear una muestra inicial de 1 g se alcanzan cantidades de 0.4 g.

Figura 19

Representacion grdfica de los efectos principales

Grafica de efectos principales para Medias

Medias de datos
Concentracion % de NaOH Volumen NaOH (ml) Muestra Holocelulosa (g)
1.3 ]
1.2
w 11
% N
%’ 1.0 e o
o [ ]
= \ . /
o 09 _ d
§
0.8 L]
E .
0.7
06 p,
0.5
10 12.5 17.5 100 80 90 1.00 1.50 2.00

Nota. Representacion grafica de los factores principales que intervienen en la obtencién de celulosa.

Obtencion de peliculas

Se decidié emplear al PVA y al Caesalpinia spinosa en la formacién de peliculas a base de
celulosa, debido a que el PVA se un homopolimero con buenas caracteristicas de biodegradabilidad y
biocompatibilidad, ademads de ser un compuesto que presenta valores considerables de elongacién,
ademads de ser un componente hidréfilo, es decir de facil solubilizaciéon de agua, mientras que la
Caesalpinia aporta rigidez a las peliculas, sin embargo la combinacidn del PVA y la tara generaron
peliculas mas solubles y mas rigidas, inclusive la tonalidad de las peliculas fue amarillenta, ademas

tiende a degradarse en menor tiempo estos efectos se observan en la figura 21, también en los ensayos
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se observa la formacién de espuma en las mezclas, lo que generé peliculas no homogéneas, debido a la

falta de distribucién de la celulosa en la mezcla de PVA 'y Caesalpinia .

Tabla 24

Pruebas obtencion de peliculas previas al disefio experimental

Tiempo de Temperatura de Volumende Cantidadde Cantidad de Cantidad de
agitacion calentamiento Agua PVA Celulosa Tara

(h) (°C) (ml) (g) (g) (g)

1 70 150 5 0.5 1.5

1 70 150 2.5 0.5 1

2 70 150 5 0.75 15

2 70 150 25 0.75 1

Nota. La tabla describe los tratamientos aplicados en la obtencién de las primeras peliculas a base de

celulosa, glicerol y tara como componentes modificantes.

En la Figura 20, se observo el color amarillento, a causa de que la Tara tiende a quemarse, a causa de su

rapida absorcién de agua, formando una mezcla gelatinosa, impidiendo la homogeneizacion entre el

PVA 'y la celulosa, también los ensayos demostraron que la tara aporté rigidez al secarse, por ello las

peliculas se volvieron quebradizas, con tendencia a romperse facilmente.
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Figura 20

Representacion grdfica de las peliculas obtenidas

Nota. Apariencia de las peliculas segun la composicion, a) 5 g PVA + 0.5 Celulosa+ 1.5 g Tara, b) 2.5 g PVA

+ 0.5 Celulosa+ 1 g Tara, c) 5 g PVA + 0.75 Celulosa+ 1.5 g Tara, d) 2.5 g PVA + 0.75 Celulosa+ 1 g Tara.

Para prevenir la fragilidad de las peliculas se agregé 2mL de glicerol, el cual aporta con
elasticidad, sin embargo, la adicidén de este componente, generd peliculas con superficies mas
irregulares, esto se debe a que la tara tiende a hidratarse de manera rapida y no logro solubilizarse en su
totalidad, en la Figura 21, se aprecio la apariencia de dicho tratamiento, en dénde se observé mayor

elasticidad, pero la celulosa no se distribuyé de manera uniforme, generando areas vacias.
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Figura 21

Representacion grdfica de la apariencia de las peliculas previas

Nota. Apariencia de las peliculas segin con 2 mL glicerol a) 2.5 g PVA + 0.75 Celulosa + 1 g Tara, b) 5 g PVA

+0.75 Celulosa + 1.5 g Tara.

Formacién de peliculas mejoradas

Las peliculas se obtuvieron mediante la celulosa extraida de los residuos libres de extraibles,
previamente tratados con NaOH a concentraciones entre 10, 12.5y 17.5 % durante 1 h y acidificados
con acido al 6% durante 1 h, con la finalidad de eliminar lignina y hemicelulosa, finalmente la celulosa se
blanqued con hipoclorito comercial a concentraciones de 2.5 % durante 2 h a temperaturas menores a
40 °C para evitar la evaporacién del NaClO, consecuentemente se prepararon peliculas mediante la
disolucién de alcohol polivinilico y la mezcla de celulosa en polvo en 150 mL de agua destilada, a través
del disefio experimental se identifico el efecto y la interaccion de los factores y sus respectivos niveles
indicados en la Tabla 25, mientras que la temperatura de secado se mantuvo constante en 35°C, este

proceso permitid obtener peliculas mas homogéneas y menos amarillentas.
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Representacion grdfica de la apariencia de las peliculas mejoradas

Nota. Apariencia fisica segun el disefio de la Tabla 22, a) pelicula con 0.5 g celulosa y b) pelicula con 0.75

g celulosa.

Tabla 25

Informacion del factor en la fabricacion de peliculas mejoradas

Factor Tipo Niveles Valores
Cantidad PVA (g) Fijo 2 2.5;5.0
Cantidad Celulosa (g) Fijo 2 0.50; 0.75
tiempo secado (dias) Fijo 2 1;2

Nota. La tabla representa los factores y niveles aplicados en el disefio experimental, para obtener

peliculas en mejores condiciones.

En la Tabla 26, se reflejé los resultados del ANOVA, en el cual se observaron los valores de p, los

factores correspondientes a la cantidad de PVA, cantidad de celulosa y su interaccién presentaron un
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valor de p inferior a 0.05 es decir, son factores significativos en el proceso, al igual que la variable de
tiempo y la interacciéon con la cantidad de PVA, por lo tanto, el valor medio del peso de las peliculas
difiere, mientras que la combinacidn de tiempo de secado y cantidad de celulosa presentaron un valor
de pigual a 0.285 mayor a 0.05 es decir que el valor de las medias correspondientes al peso final de las

peliculas no difiere en gran proporcidn.

Tabla 26

Andlisis de Varianza fabricacion de peliculas mejoradas

Fuente GL  SCAjust. MCAjust. ValorF Valor p
Cantidad PVA (g) 1 32.2248 32.2248 9852.18 0
Cantidad Celulosa (g) 1 0.2542  0.2542 77.72 0
tiempo secado (dias) 1 0.0155 0.0155 4.74 0.045
Cantidad PVA (g)*Cantidad Celulosa (g) 1 0.1027  0.1027 31.4 0
Cantidad PVA (g)*tiempo secado (dias) 1 0.0287  0.0287 8.78 0.009
Cantidad Celulosa (g)*tiempo secado (dias) 1 0.004 0.004 1.22 0.285
Cantidad PVA (g)*Cantidad Celulosa (g)* 1 0.026 7.95

0.026 0.012

tiempo secado (dias)
Error 16 0.0523  0.0033

Total 23 32.7083

Nota. Andlisis de varianza, de los factores que intervienen en la generacion de peliculas a base de celulosa

mejoradas con PVA,
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Interaccion de factores entre el PVA y la celulosa

La Figura 23, indicd la interaccién entre los efectos principales, reflejando que los tratamientos
son proporcionales, al desear peliculas con pesos de alrededor de 5 g es necesario emplear los rangos
superiores de cada nivel, mientras que para obtener peliculas mas livianas, es necesario emplear
cantidades inferiores de PVA y celulosa, mientras que el tiempo de secado no presenta mayor
significancia, al saber que el proceso presentd una probabilidad normal, pudiendo evaluar

caracteristicas de solubilidad y permeabilidad en las peliculas.

Figura 23

Grdfica de interaccion entre el PVA 'y la celulosa
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Nota. Representacién grafica de la interacciéon de PVA y celulosa en las peliculas, segun el tiempo de

secado.
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Pruebas Fisicas

Solubilidad

Para encontrar las peliculas menos solubles en solvente acetona al 99 % y al 50%, se realizé un
ANOVA, en el cual se identificaron si los parametros del disefio tuvieron efecto en el proceso de
solubilizacidn, para ello se evalud la pérdida de peso de las peliculas en cada tratamiento, ademas se
empled el método Tukey al 95 % de confianza para identificar los tratamientos con menor pérdida de

peso en las peliculas.

Analisis de varianza para pérdida de peso de la pelicula con acetona al 99%

Tabla 27

Informacidn del factor prueba de solubilidad

Factor Niveles Valores
Cantidad PVA (g) 2 25;50
Cantidad Celulosa (g) 2 0.50;0.75
Tiempo secado (dias) 2 1;2

Nota. La tabla representa la cantidad de PVA, Celulosa y el tiempo de secado tomados en cuenta para la

prueba de solubilidad.

EL ANOVA para evaluar la pérdida de peso de las peliculas respecto a la permanencia en acetona
al 99% durante 24 h muestra que, el tiempo de secado y la interaccidn entre los factores de cantidad de
celulosa y tiempo de secado presentaron valores de p iguales a 0.057 y 0.239 respectivamente, por lo
tanto son numeros superiores al valor de significancia de 0.05, por ello se determiné que son factores

insignificantes, debido a que el valor de las medias respecto a la pérdida de masa no difieren, entre
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tanto para los factores restantes el valor de p igual a 0 o menor a 0.05 indicaron la significancia de ellos
en el proceso, es decir, el valor de las medias respecto a la reduccidn de peso en las peliculas son
diferentes, por ello se realiza una comparacién de tratamientos mediante el método Tukey identificando

las agrupaciones en las cuales las peliculas son menos solubles.

Tabla 28

Andlisis de Varianza prueba de solubilidad

Fuente GL AjSqut. Alj\ﬂgt. Valor F valor
Modelo 7 31.3543 4.4792 1613.88 0
Lineal 3 30.2921 10.0974 3638.15 0
10852.0
Cantidad PVA (g) 1 30.119 30.119 0
8
Cantidad Celulosa (g) 1 0.1614 0.1614 58.14 0
tiempo secado (dias) 1 0.0117 0.0117 4.22 0.057
Interacciones de 2 términos 3 1.0394 0.3465 124.83 0
Cantidad PVA (g)*Cantidad Celulosa (g) 1 1.0102 1.0102 364 0
Cantidad PVA (g)*tiempo secado (dias) 1 0.025 0.025 8.99 0.008
Cantidad Celulosa (g)*tiempo secado (dias) 1 0.0042 0.0042 1.5 0.239
Interacciones de 3 términos 1 0.0228 0.0228 8.22 0.011

Cantidad PVA (g)*Cantidad Celulosa (g)*tiempo secado
1 0.0228 0.0228 8.22 0.011

(dias)
Error 16 0.0444 0.0028
Total 23 31.3987

Nota. El andlisis de varianza segun la solubilidad de las peliculas.
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Comparaciones que intervienen en el peso perdido con Acetona al 99%

La tabla 29, permite identificar las agrupaciones con diferentes valores de pérdida de peso en
las peliculas, de ese modo el conjunto de tratamientos que pertenece a la letra A indicé una mayor
pérdida de peso, lo cual indicé una mayor solubilidad en acetona al 99%, seguidos por los tratamientos
de las agrupaciones de B y C, mientras que el conjunto de tratamientos de D indicaron una media
inferior, con ello se determind que la combinacion de niveles del conjunto fue la mas viable, debido a
que las peliculas pierden menos peso, por ello son mas resistentes a la pérdida de peso mediante el
proceso de solubilizacién.

Tabla 29

Comparacion de tratamientos solubilidad en acetona al 99%

Cantidad de PVA (g)*Cantidad de Celulosa(g)* Tiempo
N Media Agrupacién
de secado (Dias)

5.00.751 3 0.396000 A

5.00.752 3 0.390333 A

2.50.501 3 0.282333 B
2.50.502 3 0.266333 B
5.00.502 3 0.072667 C
5.00.501 3 0.071000 C
250751 3 0.040000 D

2.50.752 3 0.033333 D
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Nota. Comparacién de tratamientos de solubilidad con acetona al 99% en funcidon de la cantidad de

celulosa, PVA en el correspondiente tiempo de secado

Andlisis de varianza para pérdida de peso de la pelicula con acetona al 50 %

El ANOVA para evaluar la pérdida de peso de las peliculas respecto a la permanencia en acetona
al 50 % durante 24 h mostro que, el tiempo de secado y la interaccion entre los factores de cantidad de
celulosa y tiempo de secado presentan en la Tabla 30, donde valores de p iguales a 0.39 y 0.303
respectivamente, son nimeros superiores al valor de significancia de 0.05, por ello se determiné que
son factores insignificantes, al igual que para el tratamiento con acetona al 99%, entre tanto para los

factores restantes el valor de p igual a 0 o menor a 0.005 indican la significancia de ellos en el proceso.

Tabla 30

Andlisis de Varianza solubilidad en acetona al 99%

SC MC Valor
Fuente GL Valor F

Ajust. Ajust. p

Modelo 7 28.0397 4.0057 1458.2 0
2

Lineal 3 27.7652 9.2551 3369.2 0
1

Cantidad PVA (g) 1 27.7501 27.7501 10102. O
1

Cantidad Celulosa (g) 1 0.0021 0.0021 0.78 0.39

tiempo secado (dias) 1 0.013 0.013 474 0.045
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SC MC Valor
Fuente GL Valor F

Ajust. Ajust. p

Interacciones de 2 términos 3 0.2506 0.0835 30.41 0

Cantidad PVA (g)*Cantidad Celulosa (g) 1 0.221 0.221 80.45 0
Cantidad PVA (g)*tiempo secado (dias) 1 0.0265 0.0265 9.64 0.007
Cantidad Celulosa (g)*tiempo secado (dias) 1 0.0031 0.0031 1.13  0.303
Interacciones de 3 términos 1 0.0239 0.0239 8.69 0.009

Cantidad PVA (g)*Cantidad Celulosa (g)*tiempo secado 1 0.0239 0.0239 8.69 0.009

(dias)
Error 16 0.044 0.0027
Total 23 28.0836

Nota. Anilisis de Varianza para los tratamientos de solubilidad con acetona al 99% en funcién de la

cantidad de celulosa, PVA en el correspondiente tiempo de secado.

Comparaciones que intervienen en el peso perdido con Acetona al 50%

La tabla 31, permitié identificar las agrupaciones con disimiles valores de pérdida de peso en las
peliculas, de ese modo el conjunto de tratamientos que pertenece a la letra A indican una mayor
pérdida de peso superiores a 0.5 g, lo cual indica una mayor solubilidad en acetona al 99%, seguidos por
los tratamientos de las agrupaciones de B y C, mientras que el conjunto de tratamientos de D indicaron
una media inferior, pérdidas menores a 0.15, con ello se determiné que la combinacién de niveles del
conjunto es la mas viable, debido a que las peliculas pierden menos peso, por ello son mas resistentes a

la pérdida de peso mediante el proceso de solubilizacién.



Tabla 31

Comparacion de tratamientos solubilidad en acetona al 50%
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Cantidad de PVA(g)*Cantidad de celulosa(g) * Tiempo de secado (Dias) N Media Agrupacién
5.00.751 3 0.513000 A
5.00.752 3 0.505667 A
250.751 3 0.285000 B
2.50.752 3 0.277667 B
5.00.502 3 0.225667 C
5.00.501 3 0.221333 C
250,501 3 0.121000 D
2.50.502 3 0.114333 D

Nota. Comparacidén de tratamientos de solubilidad con acetona al 50% en funcién de la cantidad de

celulosa, PVA en el correspondiente tiempo de secado

En la Figura 24 se observa las pérdidas de peso, cuando las peliculas se sometieron en acetona al 99 y 50

% de concentracidn, la mayor pérdida de peso se observé en la agrupacién referente al tratamiento con

acetona al 50 %, la solubilizacidon es mayor debido a que absorben mayor contenido de agua de la

disolucién preparada, en cambio las peliculas tratadas con acetona al 99 % generaron una menor

pérdida de masa, a causa de que el PVA y la celulosa son insolubles en componentes derivados de

petréleo.
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Figura 24

Representacion grdfica de la pérdida de peso por la solubilizacién en acetona al 99%

Grafica de Maximos y Minimos en funcidn de la Pérdida de peso
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Pérdida de peso al 99% de Aceto Pérdida de peso al 50% Acetona

La tabla 32, indica los porcentajes de solubilidad para peliculas recortadas en dreas de
2 cm x cm, las cuales se dejaron reposar en acetona al 99 % y 50 % durante 24 h, para finalmente
cuantificar la pérdida de peso, ademas de estudiar regiones de peliculas estdndara 5 g de PVAy la
combinacion de 2.5 g de PVA con 1 g de Tara. Ademas, de indicar la solubilidad de muestras promedio
del disefio experimental correspondiente a la obtencidn de peliculas, las peliculas que presentaron
mayor porcentaje de solubilidad tratadas con acetona al 99 % son aquellas en la que actuaron 2.75 g de
PVAy 0.75 g de celulosa, mientras que las peliculas con una solubilidad de 26.633 % son aquellas en las

cuales se agregé la Tara, es decir que es un componente que se diluye facilmente en agua.



Tabla 32

Comparaciones de la solubilidad en acetona al 99 y 50%

Acetona 99 %

Acetona 50 %

Tratamientos Wo  Wf Solubilidad% Wo  Wf Solubilidad %
0.132 0.131 0.758 0.114 0.111 2.632
5gPVA+0.5cel 0.102 0.100 1.961 0.133 0.127 4,511
0.128 0.126 1.563 0.125 0.118 5.600
Peso medio D5 5.192 5.120 1.381 5.192 4.968 4.301
0.159 0.146 8.176 0.178 0.169 5.056
5gPVA+0.75cel 0.156 0.145 7.051 0.131 0.111 15.267
0.195 0.181 7.179 0.136 0.122 10.294
Peso medio D5 5.267 4.874 7.451 5.267 4.758 9.663
0.112 0.107 4.464 0.096 0.092 4.167
2.5gPVA+0.5cel 0.118 0.113 4.237 0.146 0.142 2.740
0.070 0.050 28.571 0.086 0.080 6.977
Peso medio D5 2.743 2.469 9.989 2.743 2.626 4.268
0.117 0.107 8.547 0.116 0.105 9.483
2.5gPVA+0.75cel 0.182 0.166 8.791 0.170 0.156 8.235
0.131 0.119 9.160 0.131 0.118 9.924
Peso medio D5 2.980 2.450 17.785 3.080 2.799 9.113
0.281 0.266 5.338 0.137 0.131 4.380
5gPVA 0.167 0.159 4.790 0.271 0.265 2.214
0.276 0.262 5.072 0.240 0.235 2.083
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Acetona 99 % Acetona 50 %

Tratamientos Wo Wf Solubilidad % Wo Wf  Solubilidad %

Peso medio D5 4.337 4.115 5.119 4.337 4.223 2.623
0.151 0.132 12.583 0.14 0.091 35.000
2.5gPVA+1Tara+0.5cel 0.13 0.101 22.308 0.111 0.090 18.919
0.165 0.145 12.121 0.132 0.100 24.242

Peso medio 3.233 3.122 3.433 3.238 2.376 26.632

Nota. Comparacidn de tratamientos de solubilidad con acetona al 99% y el 50 % en funcion de la

cantidad de celulosa, PVA en el correspondiente tiempo de secado.

Analisis de la permeabilidad al vapor de agua

La permeabilidad se calculd para 9 muestras que predominan en el disefio de obtencion de
peliculas, en la seleccién se tomd en cuenta los mejores pesos de las peliculas, al igual que se revisé la
homogeneidad y distribucidn de la celulosa en el PVA, los datos para el cdlculo se muestran en la Tabla

33.

Tabla 33

Datos del tiempo y la masa prueba de permeabilidad

Muestras (Kg) Tiempo (s) Masa recipiente (kg)
0 64800 86400 151200

M1 0.099462 0.100083 0.100232 0.100634 0.078678

M2 0.099169 0.099809 0.099907 0.100361 0.078393

M3 0.099701 0.10029 0.100372 0.100748 0.07876



Muestras (Kg) Tiempo (s) Masa recipiente (kg)
0 64800 86400 151200
M4 0.099407 0.099958 0.100043 0.100396 0.078209
M5 0.099519 0.100014 0.100086 0.100397 0.078328
M6 0.099296 0.09975 0.099837 0.100154 0.078274
M7 0.100789 0.101427 0.101556 0.102154 0.079221
M8 0.100522 0.101093 0.1012 0.101572 0.079047
M9 0.100453 0.101086 0.101212 0.101656 0.079049

Nota. Descripcion del peso de los frascos que contienen la silica y las peliculas en funcién del tiempo.
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Para determinar la permeabilidad al vapor de agua se realizé una regresion lineal entre la masa

inicial del recipiente en funcidn del tiempo, con la finalidad de obtener una ecuacién de primer grado,

en la cual se obtuvo el valor de las pendientes para cada tratamiento, como se observa en la Figura 25,

pardmetro que interviene en la determinacién de la permeabilidad.
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Figura 25

Representacion grdfica de las lineas de tendencia

Regresion lineal

m?1 y = 8E-09x + 0.0995
m2 01025 y = 8E-09x + 0.0992
y = 7E-09x +.0.0998
3 0.102 i
ma 0.1015 ]
m5 2 0.101 y = 6E-09x + 0.0996
9 y = 6E-09x.+.0.0993
mé & 0.1005 ¢
m7 0.1
y = 9E-09x + 0.1008
m8 0.0995 = y = 7E-09x + 0.1006
m9 0.099 y = 8E-09x + 0.1005

Nota. Representacion grafica de la pendiente obtenida respecto al peso y el tiempo de permeabilidad de

las peliculas.

La Tabla 34, permite observar los cambios de la permeabilidad en funcién de las humedades
relativas controladas para los diferentes tratamientos, la muestra 7 a HR de 70% se permeabilizaron con
mayor rapidez, también M8 y M3 absorben menor cantidad de agua, mientras que en una humedad
controlada del 100 %, En cambio M7 tiende absorber mds humedad, M4, M5 y M6 son menos

permeables.

Tabla 34

Permeabilidad en funcion de los tratamientos y humedades relativas controladas

Muestra Tratamiento Ensayo HR a 100% EnsayoaHR70% Unidades

M1 2.5+0.5 3.06325E-20 1.02108E-19  Kg/Pa*m*s

M2 2.540.5 3.06325E-20 1.02108E-19  Kg/Pa*m*s



Nota. Descripcidn de la permeabilidad en funcidn de los tratamientos y humedades relativas

controladas.

Figura 26

Figura Tratamientos de permeabilidad al vapor de agua

Nota. Prueba de permeabilidad a) humedad relativa del 70%, b) humedad relativa del 100 %

Muestra Tratamiento Ensayo HR a 100% EnsayoaHR 70% Unidades
M3 5+0.75 2.68034E-20 8.93448E-20  Kg/Pa*m*s
M4 5+0.75 2.29744E-20 7.65812E-20  Kg/Pa*m*s
M5 2.5+0.75 2.29744E-20 7.65812E-20  Kg/Pa*m*s
M6 5+0.5 2.29744E-20 7.65812E-20  Kg/Pa*m*s
M7 5+0.5 3.44616E-20 1.14872E-19  Kg/Pa*m*s
M8 2.5+0.75 2.68034E-20 8.93448E-20  Kg/Pa*m*s
M9 2.5Pva 3.06325E-20 1.02108E-19  Kg/Pa*m*s
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Ensayo de posible aplicacion (pelicula como adsorbente)

Se recortaron fragmentos de las peliculas con mejores propiedades fisicas, con la finalidad de
probar los efectos en agua contaminada con petréleo, en dénde se observd la adherencia de la sustancia
organica a la superficie de la pelicula, esto se debe a que la porosidad y la estructura de la pelicula
formada por la celulosa permite la adherencia del combustible a la pelicula los efectos se observaron en

la siguiente figura.

Figura 27

Ensayo posible aplicacion de la pelicula como membrana de adsorcion

Nota. a) agua contaminada con petrdleo, b) fragmento de pelicula antes de la prueba, c) agua contamina

después del ensayo, d) fragmento de pelicula después del ensayo.

Pruebas mecanicas

Ensayo de resistencia a la traccion

El ensayo se realizé por duplicado en las peliculas que presentaron menor solubilidad y pérdida
de peso al someterse a solventes derivados del petréleo o compuestos que contengan agua en mayor
proporcién, en la Figura 28, se visualiza el comportamiento de la pelicula 1 frente a la accién de una

fuerza, a medida que asciende el valor de la fuerza la pelicula tiende a estirarse, la curva de Fuerza vs
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desplazamiento presenta 3 secciones principales, la regidn lineal representada por la letra A indica la
proporcionalidad entre el esfuerzo y la deformacién, es decir zona elastica, mientras que la regién B
representa la zona pléstica, en la cual la pelicula va endureciendo debido a la ruptura de las cadenas
poliméricas hasta llegar a la zona de estriccion, a una fuerza equivalente de 51.17 N la pelicula alcanza

el punto de fractura, logrando un desplazamiento de 3.5 mm.

Figura 28

Representacion grdfica de la Fuerza vs desplazamiento en P1

P1
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Nota. Ensayo de traccion para la pelicula en base a 2.5 g PVA +0.75 g celulosa

En la Figura 29, se observé que la regidn lineal o elastica finaliza al aplicarse una fuerza de 0.34
N, en este punto la pelicula no vuelve a su forma original, debido a que pasa a la regién B la cual
representa el endurecimiento de la pelicula debido a la ruptura de las cadenas por el esfuerzo aplicado,

finalmente la pelicula alcanza el punto de fractura, cuando se sometié a una fuerza de 42.36 N.
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Figura 29

Representacion grdfica de la Fuerza vs desplazamiento en P2

P2
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Nota. Ensayo de traccidn para la pelicula en base a 2.5 g PVA +0.5 g celulosa.

En la figura 30, se observé que la pelicula mantiene una zona elastica durante un
desplazamiento considerable, es esta seccién la pelicula puede volver a su forma original, la zona
plastica o de endurecimiento se mantuvo durante un periodo de desplazamiento mas extenso, sin
embargo alcanza el punto de fractura cuando se aplica una fuerza de 56.05 N, en comparacion con P1,
P2, esta pelicula soporta mayor esfuerzo, mientras que P2 es la pelicula que soporta menor fuerza,
ademas P3 alcanza una mayor elasticidad, la fuerza que soporta las peliculas obtenidas son superiores a
las reportadas por (Campafia, 2021, p.42) en dénde la carga maxima es de 3y 2.29 N y con esfuerzos
maximos de 2.68 y 2.38 Mpa, mientras que P1, P2 y P3 presentan esfuerzos de 5.43, 4.60 y 5.48
respectivamente, por ello se infiere que la celulosa afiade resistencia a las peliculas de PVA, debido a

gue actua como refuerzo en la matriz polimérica .



Tabla 35

Resultados de las propiedades de traccion de las peliculas de PVA y celulosa
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Esfuerzo
# # Espesor ~ Ancho Area dela
Especificacion maximo
peliculas  Tratamiento (mm) (mm) probeta (mm?)
(Mpa)
2.5gPVA+0.75¢
P1 2 0.47 20.02 9.41 5.43
celulosa
25gPVA+0.5¢g
P2 16 0.46 20.01 9.20 4.60
celulosa
P3 20 5g+0.5 g celulosa 0.51 20.02 9.43 5.94
P4 1 5g+ 0.75 g celulosa 0.48 20.01 9.30 8.01

Nota. Descripcidn del esfuerzo maximo soportado respecto al ensayo de traccién.
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Figura 30

Representacion grdfica de la Fuerza vs desplazamiento en P3
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Nota. Ensayo de traccidn para la pelicula en basea 5 g de PVA + 0.5 g celulosa.

En la Figura 31, se aprecia que la region de elasticidad tiene mayor desplazamiento en
comparacién con las anteriores peliculas, ademas de presentar una regién de endurecimiento por mas
tiempo, antes de el punto de fractura a 74.48 N, como se observa en la Tabla 35y en las Figuras de P1,
P2y P3y P4, la adicidn de fragmentos de celulosa aumenté la resistencia a la traccién, debido a que las
muestras con mayor PVA y aumentan el alargamiento hasta la rotura, esto se debe a la interaccién
intermolecular entre la celulosa y el PVA, ademas de que la celulosa presenta considerables grupos

hidroxilo, lo cual permite la unidn fuerte con la matriz del polimero.
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Figura 31

Representacion grdfica de la Fuerza vs desplazamiento en P4
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Nota. Ensayo de traccidn para la pelicula en base a5 g PVA + 0.75 g celulosa

La pelicula con 5 g de PVA y 0.75 g de celulosa es la que soporté una fuerza de 74.48 N, reflejando un
esfuerzo méximo de 8.01 Mpa, valores semejantes a peliculas elaboradas en base a hemicelulosa extraida
de canade azucar, las cuales dependen de la concentracién, llegando a soportar esfuerzos maximos entre

9.2y 22.3 MPa segun el estudio de (da Silva Braga & Poletto, 2020a).

Sin embargo, las caracteristicds de resistencia a la traccion dependen de las condiciones de las peliculas,
como tambien el tipo de plastificante y las propiedades de elasticidad, llegando a soportar una resistencia
a la traccién de 17.57 Mpa, efectos ocasionados por el glicerol, espesor y cantidades de muestra (Cazén

et al., 2020).
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Andlisis de termogravimetria

En la figura 32, seilustra la curva de TGA obtenida para P1, se visualiza 3 zonas de pérdida de
masa, en la primer etapa la muestra tiende a degradarse en un porcentaje de 0.171 %, la disminucién
del peso se da entre los valores 30 a 100.34 °C, la pérdida de 0.09 mg se atribuye a la evaporacién del
agua absorbida por la pelicula, en la segunda zona se pierde 8.451 % de la muestra en temperaturas de
220y 255.34 °C, esta degradacion se genera por la ruptura de enlaces de hidrégeno presentes en la
interacciéon entre el PVA y la celulosa, es decir la muestra pierde moléculas de agua y tiende a
deshidratarse, mientras que el 65.72 % se genera en la tercer region alcanzando una temperatura
389.50 °C, generalmente se debe a la descomposicién de compuestos organicos presentes, la cuarta
region presenta un 13.14 % de pérdida de masa, se le atribuye la volatilizacién de componentes y la
descomposicidn de la celulosa, alcanzando una temperatura de 513.67 °C, a temperaturas mayores a
500 °C los componentes lignocelulésicos tienden a descomponerse, finalmente se genera la

carbonizacion completa de la muestra y se produce alrededor de 0.673 mg de cenizas.

Figura 32

Termograma TGA de P1
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Nota. Analisis de termogravimentria para la pelicula en base a 2.5 g PVA +0.75 g celulosa
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El analisis termogravimétrico para P3 muestro la primer degradacidn a temperaturas de 24.36°C

y 127.13 °C, generando una pérdida del 8.01 % de la muestra, a causa de la evaporacién del agua ligada

a la pelicula, mientras que la segunda regidn presentd el mayor porcentaje de pérdida de materia

correspondiente a 71.51 %, dicha descomposicidn se produce entre 200y 362.22 °C, pérdidas que se

atribuyen a la ruptura de enlaces covalentes entre el PVA y la celulosa y la tendencia de carbonizacién

de los componentes organicos a temperaturas superiores a los 400 °C, la cuarta pérdida de masa se
debe a la eliminacidn de todos los componentes lignocelulésicos presentes en los fragmentos de la

celulosa anadida, dichas pérdidas se inician a una temperatura de 480.77 °C, y finalmente a una

temperatura de 600 °C se generan alrededor de 6.43 % de cenizas menor cantidad en comparacién con

P1, debido a que el contenido de celulosa es de 0.75 g, es decir la celulosa desarrolla inestabilidad

térmica por el aumento de residuos.

Figura 33

Termograma TGA de P3
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Nota. Analisis de termogravimentria para la pelicula en base a5 g de PVA+ 0.5 g celulosa.
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La Figura 34, representé el andlisis termogravimétrico en la pelicula de control, la cual contiene

solo 5 g PVA, es decir carece de celulosa, resulta que la primer pérdida de masa es de 7.13 % en rangos
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de temperatura de 16 a 138.73 °C, debido a que el PVA posee caracter hidrofilico, lo que indica mayor
estabilidad debido a que la deshidratacion de la pelicula tiende a generarse a mayor temperatura en
comparacién con P1y P3, la zona entre 200 y 361.26 °C desarrollé una pérdida del 66.08 % de la
materia, a causa de la eliminacidn de enlaces hidrégeno y la pérdida de las cadenas principales del

polimero.

La descomposicién de polisacdridos y aminodacidos se generaron a 400 °C, a diferencia de P1y P3
los rangos en los que sucede la descomposicién de grupos sulfatos generados en el proceso de
acidificacion de la celulosa empiezan a temperaturas tempranas, finalmente a temperaturas mayores a
400 °C se gener6 la carbonizacién de la muestra y la degradacién del polieno y se obtuvieron alrededor
de 2.97 % de cenizas, es decir presentd mayor estabilidad térmica en comparacién con las muestras

anteriormente analizadas.

Figura 34

Termograma TGA de la pelicula de control
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Nota. Analisis de termogravimentria para la pelicula en base a5 g de PVA



Tabla 36

Porcentajes de pérdida de masa en funcién de la tempertura

Pérdida de  Cenizas
Pelicula AT °C Descripcion
masa % %
P1 30-100.34 0.0171 Evaporacion de agua
220-255.34 8.451 Ruptura de enlaces hidrégeno
12.383
300-389.50 65.725 Descomposicion
450-513.67 13.145 Volatilizacion
P3 24.36-127.13 8.01 Evaporacion
200-362.22 71.51 6.43 Descomposicion
410-480.77 14.014 Carbonizacion
16-138.73 7.13 Absorcion de agua
P control 200-361.26 66.08 2.97 Ruptura de cadenas
400-475.35 23.82 Descomposicion polisacdridos

Nota. Descripcion de las pérdidas de masa, segun los rangos de temperatura.

153

Los datos de la tabla 36, referente a la pérdida de masa de las peliculas a base de PVA y celulosa

reflejaron las primeras pérdidas de masa en un rango de temperaturas de 16-127.13 °C, generalmente las



154

mayores pérdidas de masa se generaron en rangos de 340 °C, mientras que la mayor cantidad de
componentes lignoceluldsicos se degradaron en rangos de 440-500°C segun la blibliografia de (Cazdn et

al., 2020).

Segun (Farag & Abdel, 2023) las peliculas con nano rellenos reflejan un primer pérdida de masa
a temperaturas menores a 180 °C, la zona de inicio de degradacidn se genera en un rango de 222-238 °C,

mientras la maxima esta entre 322-329°C.

Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

La Figura 35, presenta el termograma tipico, de peliculas de alcohol polivinilico, el cual reflejé
una temperatura de transicion vitrea entre 77.8-78°C, temperatura a la cudl la rigidez del polimero
empieza a reducir. Tambien presenta picos exotérmicos, referentes al maximo punto de fusidn el cual se
presenta alrededor de 250 °C, transformando el polimero sélido a liquido. En comparacién con los
termogramas de la Figura 36 y 37, los cuales presentaron un mayor ensanchamiento referente a la
temperatura transicion vitrea. La pelicula P2 presenta un pico de transicion vitrea a 105.6 °C, mientras
gue la pelicula de control exibié una temperatura de 95.52 °C, temperaturas mayores a las registradas
por la pelicula que contiene sélo PVA. Adem3s los peliculas resultantes mostraron picos endotérmicos,

presentando la temperatura de fusion.
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Figura 35

Termograma DSC de PVA
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Nota. Temperatura de transicién vitrea y maximo punto de fusion para PVA Tomado de Experimental

Study of Polyvinyl Alcohol Nanocomposite Film Reinforced by Cellulose Nanofibers from Agave Cantala

por (Yudhanto et al., 2021).

Figura 36

DSC pelicula P2
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Nota. La figura muestra los resultados del andlisis DSC con respecto a la pelicula 2.5 gPVA+0.5 g

celulosa.

Figura 37

DSC pelicula control
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Nota. La figura muestra los resultados del andlisis DSC con respecto a la pelicula 2.5 gPVA+0.5¢g

celulosa + 1 g de Tara.

Segun estudios, las peliculas formadas mediante nanocompositos llegan a presentar una
Ty (77 £2) °Cy Tm (227 £ 2) °C temperaturas similares a las del PVA puro, mientras que la adicién
de celulosa y tara genera un aumento en la temperatura de transicidn vitrea y una disminucién de

temperatura en la etapa de fusidn, generando depreciacién de cristalinidad (Kumar et al., 2020).

Analisis de FT-IR

La determinacion estructural de las peliculas se realizé mediante la espectroscopia de infrarrojo
por Transforma de Fourier (FTIR), técnica que admitio el analisis representativo de los grupos
funcionales presentes en las muestras por la interaccidn entre el polimero PVA y la celulosa, ademas de

la estructura molecular que presenta la adicién de Caesalpinia spinosa a las peliculas, variable que
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permitid evaluar los cambios debido a las interacciones de los componentes, también el analisis FTIR se
realizd para los polvos correspondientes a lignina, hemicelulosa, celulosa y cenizas que se extrajeron
previamente, con la finalidad de identificar los cambios caracteristicos de las peliculas obtenidas bajo

disefio y las peliculas de control.

En la Tabla 37, se muestra el valor de la onda de los picos generados por los espectros de las
peliculas seleccionadas, ademas de la referencia de picos que generalmente se encuentra en este tipo

de materiales, lo cual permitio la identificacidn de los grupos principales, en la lignina generalmente en

1 1

el rango de 3328 cm ™", se atribuye a grupos hidroxilo de estructuras fendlicas y alifatica, a 2932 cm™-,

se presentan vibracién -CH de grupo metoxilo y grupos como metilo y metileno, en la regiéon de 1630-
1418 cm™1, se identificé al grupo carbonilo y estiramiento C-O en grupos carboxilos y cetona, C=C en
anillos aromaticos, naturaleza ciclica del éter y finalmente enlace glucosidico C-O-C como se reportd en

la investigacion de (Md Salim et al., 2021).

Los picos resultantes representados en la Tabla 37, se encuentran en el rango correspondiente a

los encontrados en componente slignoceluldsicos extraidos de la caia de azucar, generalmente

1

identificando al grupo hidroxilo presente en una banda entre 3340 cm™", grupo que representa glucosa

1

presente generalmente en hemicelulosas, mientras que, en bandas entre 1510 cm™-, se identificaron

componentes aromaticos presentes en la lignina, ademas de la presencia de enlaces glucosidicos en

bandas de 1038-1040 cm ™1 (Da Silva Braga & Poletto, 2020).

1

Segun estudios la celulosa tiende a presentar picos a 3450 cm ™", pertenecientes a grupos

1 1

hidroxilos, la celulosa extraida exibe un pico a 3344 cm™-, y grupos carbonilo en picos de 1650 cm™

(Chen et al., 2018).
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Tabla 37

Grupos principales de la celulosa, hemicelulosa y lignina en funcion de la longitud de onda

Picos
Picos obtenidos
Componente Enlaces referenciales
cm”
cm™1
-OH
3344 3334
=CH2
2904 -
C-H
2848 2919
-OH (H20
1632 1636
Cadenas
Celulosa 1368-1376 -
aromaticas
1422 1428
=CH2, C-H
1026 1023
C-0-C
890 -
C-H
656 -
C-OH
C-0-C 1038 -
-CH3 1462 -
Hemicelulosa =CH2 1462 -
c=0 1608 1716-1507
Cc-0 1200 1234
N-glicosidico 1558 1155
C=0 1706 1735
Cc=C 1500 1507
Lignina
c-0 1222 1234
C-H 2932 -

Nota. Comparacién de picos obtenidos y picos referenciales por estudios de (Abdul Rahman et al.,

2017), (Risite et al., 2022) y (Kumar et al., 2020).
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Figura 37

Espectro FTIR de la lignina

FTIR-Lignina
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Nota. Identificacidn de grupos funcionales segin FTIR para la lignina extraida del tallo de tomate.
Hemicelulosa

Los picos caracteristicos de la hemicelulosa corresponden a bandas entre 1650-1600 cm™?, de

1, seidentificé lignina aromatica, mientras que para picos de

modo que para una banda de 1600 cm™
1635 cm ™1, se observaron grupos carbonilo conjugados a anillos aromaticos, para una banda de 1462
cm™1, los grupos caracteristicos son el metilo y metileno, ademds se presenté hemicelulosa acetilada a

un valor de 1250 cm™!

,» también se presentan enlaces C-O débiles en longitud de onda entre 1250-1200
cm™1, finalmente en los rangos de 1160-1162 cm ™1 se identifican enlaces glucosidico, finalmente en el

rango de 1050-100 cm™? se presentaron vibraciones entre los enlaces -C-O, C=C, ademas de la presencia

de galactomanos, algunos de los picos descritos se observaron en la Figura 38.
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Figura 38

Espectro FTIR de la hemicelulosa

FTIR-Hemicelulosa

100

1250
90 Hemicelulosa acetilada
80 1158
70 “— 1 co-c
60
1038 ©
50 O Fa
40 N C=C
30 C-C-0
20 1608 1460 C-OH
10 lignina aromatica C-H CHON
(-CH2)
0
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
CM-1

Nota. |dentificacidn de grupos funcionales segln FTIR para la hemicelulosa extraida del tallo de tomate.

Celulosa

La Figura 39, indicd los picos principales que predominan en la celulosa en el rango de 3000-
3750 cm™1, generalmente se encuentran las vibraciones de los grupos hidroxilo, especificamente el pico
de 3344 cm™! se debe a los estiramientos del grupo hidroxilo en la alfa-celulosa, mientras que el pico de
2904 cm™! se asign a las celulosas amorfas en las cuales existen estiramientos C-H, mientras que para
una onda de 2848 cm™1se asocié a los grupos metileno presentes en la celulosa y hemicelulosa,

1, estd region representa el agua adsorbida por la

también se observo un pico considerable de 1632 cm™
materia, en los rangos de 1368-1376 cm™se presentaron picos representantes de cadenas aromaticas,

mientras que para los picos entre 1422 y 1368 cm™? se determinan grupos metileno y -CH

pertenecientes a la celulosa, ademas de que los grupos C-O-C pertenecientes a la celulosa se observaron
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1

en longitud de 1158 cm™ -, y los grupos C-H de la celulosa se identifican en la banda correspondiente a

890 cm™1 y finalmente grupos C-OH a una banda de 656 cm™! (Md Salim et al., 2021).

Figura 39

Espectro FTIR de la celulosa
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Nota. Identificacién de grupos funcionales segun FTIR para la celulosa extraida del tallo de tomate.
FTIR pelicula

A través de la Figura 40, se pudo observar los picos principales, el pico a 3336 cm ™ representa
la humedad absorbida, la cual se representa mediante enlaces hidroxilo, se verificéd que la pelicula
contiene celulosa debido a la presencia del grupo C-H celulésico en la banda de 2918 cm ™1, también se
observaron picos caracteristicos de la lignina, la banda de 1718 cm™~!que generalmente representa al
grupo aromatico C=C en la celulosa, mientras que en el PVA representa al grupo acetilo, ademas se

1 al realizar la

verifico la presencia de C-O del compuesto xiloglucano a una banda de 1240 cm™
comparacién de bandas entre la pelicula de PVA puro y la pelicula con celulosa, se determind que las

interacciones moleculares son compatibles, debido a la permanencia de la mayoria de los picos.
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Figura 40

Espectro FTIR de la pelicula P2
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Nota. Identificacidén de grupos funcionales segln FTIR para la pelicula en base a 2.5 g PVA +0.5 g

celulosa.

Tabla 38

Comparacion de picos caracteristicos

Picos referenciales de Picos referenciales de Picos obtenidos de
Enlaces Celulosa PVA P2
cm-1 cm-1 cm-1
-OH 3344 3280 3336
=CH2 2904 2917 2918

C=0 - 1718 178
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Picos referenciales de

Picos referenciales de

Picos obtenidos de

Enlaces Celulosa PVA P2
cm-1 cm-1 cm-1
H20 1632 - -
Cadenas 1368-1376 - 1372
aromaticas
1422-1368 1430 1434
=CH2, C-H
1158 - -
C-0-C
1026 1081 1094
Cc-O0
890 839 -
C-H
- - 832
C-C
656 - 614
C-OH

Nota. Picos caracteristicos del PVA tomados de Structural, optical, opto-thermal and thermal properties

of ZnS—PVA nanofluids synthesized through a radiolytic approach (p.531) por (Kharazmi et al., 2015)

Beilstein Journal Nanotechnology.
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Capitulo V

Conclusiones y Recomendaciones

Conclusiones

Conforme los resultados recolectados por investigacion bibliografica acerca de los componentes
utiles presentes en los residuos de la planta de tomate, la celulosa fue el material lignoceluldsico en
mayor proporcién, generando un valor promedio de 40.71 %, mientras que para la hemicelulosay la

lignina los porcentajes promedio son 11.66 % y 8.74 % respectivamente.

El desarrollo del trabajo permitié identificar el aprovechamiento de los componentes en funcidn
de los tratamientos, usos y aplicaciones, después de su extraccién, seleccionando a la celulosa como el
componente principal a causa de ser la materia principal para ser usada como material de refuerzoy

nanorelleno en peliculas poliméricas.

La seleccidn de materia prima, seguido de tratamientos fisicos y aplicacion de procesos quimicos
como la hidrdlisis acida y basica, permitieron la extraccion de celulosa, lignina y hemicelulosa con un
rendimiento del 90.36 % referente a materia libre de extraibles, mientras que el rendimiento general
respecto a la materia prima inicial es de 22.33 %, lo que indicé una pérdida de 77.66 % de materia, a

causa de los procesos de deshidratacidon en la primera fase, lavado, triturado y filtrado.

El andlisis de espectroscopia por infrarrojo permitio evaluar los picos caracteristicos de cada
componente, observando las bandas tipicas, en la celulosa se visibilizé el estiramiento de -OH a 3344
cm™1, el estiramiento de -CH a 2094 y 2848 cm™1; mientras que a 890 cm ™! se observé estiramiento de
C-O-C de la celulosa presencia de enlaces glucosidicos, en la hemicelulosa se observa un pico a 1608
1

cm™! referente a la presencia de lignina aromatica y a una banda de 1250 cm™? la presencia de

hemicelulosa acetilada, finalmente el espectro de la lignina indica a grupos funcionales como OH de
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grupos fendlicos, ademas grupos de metilo, metileno a 2932 cm™1! y anillos aromaticos en el rango de

1630-1418 cm™ 1.

Teniendo en cuenta los resultados obtenidos mediante anélisis bibliografico y experimental de
los residuos, se optd por la elaboracién de biopeliculas a base de los componentes, el uso de la lignina
en disolucion permitié obtener peliculas de tonalidad oscura y de alta fragilidad, mientras que el bajo
rendimiento de hemicelulosa impidié ser empleado en las biopeliculas, por ello se selecciona a la

celulosa como materia prima principal.

En cuanto al aprovechamiento de residuos como materia prima de valor agregado y
contribucidn con el medio ambiente, se selecciond al PVA y a la tara como posibles componentes
biocompatibles y biodegradables con la celulosa en la formacidn de las peliculas como alternativa a

plasticos sintéticos, aportando al buen uso de recursos y la preservacion del medio ambiente.

Para la obtencién de peliculas con buen aspecto y buenas caracteristicas fisicas y estructurales
se empled a la tara como componente aglutinante y al glicerol mejorando la elasticidad, sin embargo,
estas modificaciones resultaron erréneas, debido a la presencia de espuma y a la no homogeneidad de

las peliculas, ademas de fragilidad por la textura quebradiza.

El analisis de varianza para los procesos de extraccién de cada componente permitid identificar
los mejores tratamientos en base a la comparacion de valores medios de pruebas fisicas, mecdnicas y
estructurales, obteniendo peliculas de PVA y celulosa con buena solubilidad, resistencia a la traccién y
buenas barreras de permeabilidad al vapor, inclusive se logré una mejor estética y homogeneidad,

pudiendo ser empleadas en la fabricacién de envases para alimentos de baja humedad.

Debido a que las peliculas presentaron solubilidad baja en componentes derivados de petréleo
como la acetona y una estructura reticular por la celulosa, ademas de buena estabilidad térmica, se

sometieron fragmentos de las peliculas en agua con petréleo, en dénde se observé la adhesidn de los
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compuestos al area superficial, lo que indicé una posible aplicacion en el tratamiento de aguas

contaminadas por componentes organicos.
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Recomendaciones

e Se plantea realizar pruebas de adsorcidn en las peliculas con en compuestos organicos como el
petréleo con la finalidad de analizar la eficiencia y retencidn de los compuestos en la superficie.

e Se propone emplear técnicas de ultrasonido para mejorar la homogeneizacidn de la celulosa en
la solucién formadora de la pelicula.

e Se recomienda realizar pruebas de degradacién en el suelo y en el ambiente con la finalidad de
probar la descomposicion en los diferentes ambientes.

e Es aconsejable realizar pruebas de microscopia electrdnica de barrido, con el objetivo de

estudiar las caracteristicas estructurales de la superficie formada por la celulosa y el PVA.
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