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RESUMEN

Las energias renovables son fuentes de energia limpias, inagotables y crecientemente
competitivas. Una alternativa de las energias limpias se encuentra disponible en la generacién
de combustibles utilizando materiales organicos residuales ya que contiene biomasa
lignocelul6sica, que después de diferentes tratamientos, se obtienen azlcares los cuales se

fermentaran para obtener combustible orgéanico.

Para este proyecto se produjeron azUcares fermentables utilizando residuos de coco debido a
que estan compuestos de hemicelulosa, celulosay lignina; se trataron dos grupos de muestras,
el primero se sometié a un pretratamiento hidrotérmico con agua a 70° C durante 30 minutos,
posteriormente se realiz6 hidrélisis acida con H,SO4 1.5 M. El siguiente grupo de muestras
Unicamente se sometieron a hidrélisis acida usando H.SO, 1.5 M. Para ambos grupos, el
tiempo de reaccién con el acido fue de: 30, 60, 90, 120, 150, 180, 210, 240, 270 y 300 min.

A las muestras de residuo de coco se les realiz6 la caracterizacion antes y después de los
tratamientos; a través de la espectroscopia de infrarrojo se identificaron enlaces OH, CHy C-

O que demostraron presencia de celulosa, hemicelulosa y lignina.

Para la muestra de coco que no se le aplicd ningun tratamiento se observé una composicion
de celulosa de 38.40 % y 61.65 de hemicelulosa. Para la muestra a la que se aplicé
pretratamiento hidrotérmico, present6 40.65% de celulosa y 58.9% de hemicelulosa, para esta
tltima se encontré que incluye 42.65% de celulosa y 56.95% de hemicelulosa, por lo que los
tratamientos que se apliquen al residuo infieren en la produccién de componentes generadores

de azUcares.

Se generd mayor cantidad de azucares fermentables en las muestras a las que se realizé
pretratamiento hidrotérmico; en un tiempo de 120 y 300 min con 159 y 1.78 g/L
respectivamente, por otro lado, para las muestras a las que se aplico hidrélisis la mayor
generacion de azucares fue en un tiempo de 150 min con una generacion de 0.81 g/L. Por lo
que el pretratamiento hidrotérmico influye en la generacion de azlcares, ya que permite
preparar el residuo para acceder a los componentes del mismo y obtener mayor cantidad de

compuestos que generan azucares.



ABSTRACT

Renewable energies represent clean, inexhaustible, and increasingly competitive

sources of power.

Among the alternatives within clean energy, the production of fuels from residual
organic materials stands out, as these contain lignocellulosic biomass. Through various

treatments, sugars can be obtained and subsequently fermented to generate biofuels.

In this project, fermentable sugars were produced using coconut residues, which are
composed of hemicellulose, cellulose, and lignin. Two sets of samples were analyzed:
the first underwent hydrothermal pretreatment with water at 70 °C for 30 minutes,
followed by acid hydrolysis with H,SO, 1.5 M; the second set was subjected exclusively
to acid hydrolysis with H,SO, 1.5 M. For both groups, reaction times with the acid were
established at 30, 60, 90, 120, 150, 180, 210, 240, 270, and 300 minutes.

Characterization of the coconut residues was performed before and after treatment.
Infrared spectroscopy revealed OH, CH, and C-O bonds, confirming the presence of

cellulose, hemicellulose, and lignin.

The untreated coconut sample exhibited a composition of 38.40% cellulose and
61.65% hemicellulose. The hydrothermally pretreated sample showed 40.65%
cellulose and 58.9% hemicellulose, while the sample subjected only to acid hydrolysis
contained 42.65% cellulose and 56.95% hemicellulose. These results demonstrate that

the applied treatments influence the production of sugar-generating components.

A higher yield of fermentable sugars was obtained in the hydrothermally pretreated
samples: 1.59 g/L at 120 minutes and 1.78 g/L at 300 minutes. In contrast, the samples
subjected solely to acid hydrolysis reached their maximum sugar yield at 150 minutes,
with 0.81 g/L. These findings highlight the importance of hydrothermal pretreatment, as
it facilitates access to the structural components of the residue, thereby enhancing the

production of sugar-generating compounds.
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INTRODUCCION

La carestia de los combustibles fésiles, la preocupacion por su agotamiento, la proteccion
ambiental (CO- principalmente) y la dependencia energética de paises con escasos recursos
energéticos convencionales impulsan el desarrollo de las energias renovables. Segun la
Agencia Internacional de la Energia, la energia renovable es la que deriva de procesos
naturales que se reponen constantemente, es decir, la que se obtiene de las continuas

corrientes de energia recurrentes en el entorno natural (Romero, 2010).

La biomasa lignocelulésica es conocida como una fuente de energia potencial renovable y
econdmica debido al material abundante en la mayoria de los paises, especialmente en Asia
(Chapla et al., 2011). Grandes cantidades de lignocelulosa generada a través de la silvicultura,
la agricultura y las agroindustrias se clasifican como residuos que causan dafio ambiental
problema de contaminacién debido a la gran acumulacion en la naturaleza. La utilizacion de la
biomasa como fuente renovable de materia prima para diversas aplicaciones industriales es
una gran alternativa para resolver el problema. Por ejemplo, la conversion de biomasa en
bioenergia es un proceso seguro y respetuoso con el medio ambiente y podria sustituir a los
combustibles fésiles en una manera sostenible debido al proceso que libera diéxido de carbono
y didxido de azufre que se convierten en una seria amenaza para la salud humana (Roberto
et al., 2003).

La degradacién o bio conversion de la biomasa contribuye no sélo a la produccion de productos
potenciales, pero también elimina la contaminacion ambiental causada por su acumulacion y
abundancia en la naturaleza (Howard et al., 2003). La biomasa lignocelulésica ha sido
conocida como un material que se considera como la Unica fuente sostenible de carbono en
la tierra y apto para producir combustibles y productos quimicos finos con cero emisiones de

carbono (Ragauskas et al., 2006).

Actualmente la biomasa proporciona una fuente de energia, adicional a la de combustibles
fésiles para obtener calor, electricidad y carburantes empleados en el sector transporte, por lo
gue puede contribuir en la reduccion de la contaminacion atmosférica por gases de efecto
invernadero y ante la problemética de los residuos agricolas y debido a la necesidad de
incorporar combustibles no contaminantes que posean un alto poder calorifico y tengan un
campo de aplicabilidad amplio es por ello que el presente proyecto presenta la propuesta para

aprovechar los residuos agricolas especificamente los del coco para obtener azlcares



fermentables a través de tratamientos quimicos y posteriormente usarlos para la generacion

de biocombustible.

El objetivo general de la presente investigacion fue provechar el residuo de coco para la
obtencion de azUcares fermentables utilizando un pretratamiento hidrotérmico y un acido; los
objetivos especificos de la investigacion fueron: obtener y acondicionar el residuo mediante
secado y molienda, obtener azucares fermentables a partir de un pretratamiento hidrotérmico
(vapor de agua) del residuo de coco a diferentes tiempos y usando &cido sulfdrico a cierta
concentracion, determinar la cinética de hidrdlisis para cada condicion y establecer los perfiles
de produccion de azucares fermentables y furfural a partir de las cinéticas de hidrélisis

generadas con cada tiempo de pretratamiento hidrotérmico.

En el capitulo 1 del presente trabajo se encuentran los fundamentos para entender el origen
de los biocombustibles y la necesidad de usarlos, las opciones de biomasa lignocelulésica que
actualmente se tiene, asi como los datos del residuo que se trabajé en este proyecto, se
exponen los diferentes métodos para la produccion de azucares, asi como la influencia de los
pretratamientos en un residuo. En el capitulo 2 se describe la metodologia que se desarroll6
para la generacion de azlcares fermentables, lo cual abarcé la obtencién del residuo, su
acondicionamiento para poder tratar la muestra; posteriormente se explica como se aplico el
pretratamiento hidrotérmico mas hidrélisis a un grupo de muestras y sélo hidrdlisis a otro grupo
de muestras. Finalmente, se detalla el proceso de caracterizacion del residuo antes y después
de los tratamientos, esto con la finalidad de verificar los cambios que se generan por la
influencia del acido en el material. En el capitulo 3 se presentan los resultados e interpretacion
de los datos obtenidos de la investigacion, la caracterizacion de los residuos de realiz6 con las
siguientes técnicas: Espectroscopia de infrarrojo, en cual se determin6 la presencia de
celulosa en el residuo; Andlisis termogravimétrico (TGA) para determinar la descomposicion
del material a una temperatura; Calorimetria diferencial de barrido (DSC) para conocer si el
residuo puede ser estable con algin cambio de temperatura. También se realiz6 el andlisis
por Microscopia Electronica de Barrido (MEB) la cual es una técnica para observar la
morfologia del residuo de coco, antes y después del tratamiento; por Gltimo, se determiné

celulosa y hemicelulosa. Finalmente se colocan las conclusiones derivadas de la investigacion.



1. FUNDAMENTOS

1.1Impacto ambiental

La generacién de residuos agricolas, fruticolas y floricolas (desechos agroindustriales) se ha
incrementado de manera proporcional al crecimiento poblacional, ya que la demanda
alimenticia propicia una mayor cantidad de hectdreas cultivadas. Se considera que la
agricultura y la industria de procesamiento de alimentos son los principales contribuyentes a
la produccidn anual total de desechos sdélidos. El problema de los residuos agricolas radica en
la mala disposicion: vertido incontrolado de los desechos, asi como la eliminacién mediante la

quema, generandose problemas como:

= Contaminacién atmosférica: Para disminuir la cantidad de residuos generados, los
agricultores optan por la eliminacién mediante la quema, provocando gases de efecto
invernadero.

= Deterioro del paisaje: Gran parte de los residuos sélidos se vierten en tiraderos a cielo
abierto para descomponerse, ofreciendo un hogar para las ratas y otros organismos
portadores de enfermedades. Ademas, pueden producirse lixiviados que se filtran en
el agua subterranea contaminandola.

= Riesgos para la salud: Los desechos arrojados al aire libre atraen moscas, ratas, entre
otras plagas que actian como vectores de las enfermedades y las propagan entre los

seres humanos (Casco & Herrero, 2008).

1.2 Residuos agricolas

Es aquella fraccion de un cultivo que no constituye propiamente la produccion, parte de la
cosecha que no cumple con los requisitos de calidad minima para ser comercializada como
tal. Estos residuos se obtienen de los restos de cultivos o de limpiezas que se hacen del campo
para evitar las plagas. La agricultura genera cantidades considerables de desechos (rastrojos),
y aunque es necesario reciclar un porcentaje de la biomasa para proteger el suelo de la erosion
y mantener el nivel de nutrientes organicos, una cantidad importante es desechada en
basureros y tiraderos a cielo abierto causando asi grandes problemas ambientales (Casco &
Herrero, 2008).



1.3 Residuos lignoceluldsicos agroindustriales

Son definidos como aquellos residuos o subproductos de cultivos cosechados y que
posteriormente han pasado por un proceso de modificacion o procesamiento en industrias

conserveras (Lazaro & Arauso, 2004).

Actualmente se considera que los residuos lignoceluldsicos son compuestos organicos que
pueden ser reinvertidos en el ciclo productivo de las empresas que los generan si se sigue un
manejo sustentable de los mismos; mediante el compostaje generando biofertilizantes o de la
forma mas rapida utilizandolos como fuente de alimentos para los animales (Lazaro & Arauso,
2004).

Los materiales lignocelulésicos se componen de lignina, hemicelulosa y celulosa. La celulosa
estd compuesta de largas cadenas de moléculas de glucosa, unidas por enlaces B 1-4
glucosidicos, los cuales hacen que la cadena sea recta y de un nimero de polimerizaciéon
mayor de 1000 y dependiendo del origen hasta 10,000 a 20,000 (Han, 2008). La hemicelulosa
también se compone de largas cadenas, pero a diferencia de la celulosa contiene pentosas,

la composicion exacta de la hemicelulosa depende de la fuente del material celulésico.

La biomasa lignocelulésica compuesta principalmente de celulosa, hemicelulosa, lignina, y
ceniza (Kumar et al., 2009). Las composiciones de lignocelulosa juegan un papel importante
en el desempefio de la conversién de biomasa en productos de alto valor (Mood et al., 2013).
Las propiedades quimicas de estos componentes los convierten en sustrato de enorme valor

biotecnol6gico (Howard et al., 2003).

Recientemente, se han realizado muchas investigaciones para encontrar la fuente de biomasa,
principalmente material lignocelulésico que potencialmente se puede convertir en muchos
valores agregados como productos quimicos, biocombustibles, fuentes de energia baratas
para la fermentacion, nutrientes humanos y mejores alimentos para animales. La principal
fuente de la biomasa lignoceluldsica son desechos agricolas, como paja de trigo, paja de arroz,
madera (madera dura), subproductos de los sobrantes de la molienda del maiz, cultivos

anuales y perennes, papel de desecho y sorgo dulce (Visioli et al., 2014).



1.4 Residuos de coco

Debido a la presencia del coco en las regiones tropicales y subtropicales de todos los

continentes, se desconoce su centro de origen. Su dispersion por el mundo se le atribuye a

gue los cocos flotantes que son llevados por corrientes marinas o por acarreo del hombre en

barcos como fuente de alimento y bebida.

Beneficios en diversos sectores:

Jardineria: los cocoteros son plantados tanto en arboledas como en calles urbanas e
incluso se venden como plantas de interior. La madera del tronco se utiliza en la
fabricacion de macetas ornamentales.

Industria: la copra es una materia prima vital para la extraccién de aceite y la fabricacién
de jabones, cosméticos y shampoos.

Ganaderia: diversos subproductos del coco, como la harina, son utilizados como
alimento para el ganado; ademas, las hojas del coco se emplean como forraje en
épocas de escasez.

Agricultura: da fibra de coco se ha convertido en un sustrato horticola alternativo de
gran potencialidad en el cultivo sin suelo y otros subproductos se utilizan para
enmendar suelos y preparar abonos organicos.

Alimentacién: la pulpa del coco es una fuente importante de energia y un ingrediente
clave en la reposteria local.

Medicina: el coco tiene numerosas aplicaciones medicinales, incluyendo propiedades
antisépticas, bactericidas y diuréticas, siendo utilizado tradicionalmente para tratar una
variedad de enfermedades y dolencias.

Ecologia: la presencia de cocoteros contribuye a la regulacion del microclima y la
proteccion de los suelos, siendo un elemento importante en la conservacion del medio

ambiente.

Produccién:

La produccion nacional fue de 474 mil 139 toneladas, 16.9 % mas que la produccién
promedio de los ultimos 10 afios.

Guerrero, Jalisco y Sinaloa son los principales productores.

Las grandes extensiones destinadas al cultivo de coco permiten disponer de este

producto todo el afio.



= El volumen de exportacién en 2020 fue de 25 mil 9 toneladas
= Usos de la palma de coco:

a) Cubierta del fruto: de ella se saca fibra para la fabricacién de fibras textiles y de
aislantes térmicos.

b) Cascara dura o endocarpio: se utiliza como combustible, para obtener carbén y
como vasija o recipiente.

c) Agua de coco: es una bebida agradable y refrescante.

d) Pulpa: sus principales productos son el aceite y la copra.

e) Inflorescencias: de éstas se obtiene azUcar y una bebida alcohdlica.

f) Hojas y troncos: se emplean como materiales de construccion, combustibles,
techos, cestos, sombreros, cercos, bastones y escobas.

g) Aceite de coco: se usa en la fabricacion de una gran variedad de productos
como surfactantes y espumas estabilizadoras para detergentes, shampoos,
cosméticos, compuestos farmacéuticos, inhibidores de la corrosion,
emulsificantes y plastificantes. En la industria alimenticia se utiliza como aceite
para freir, para la elaboracion de helados, cremas para café, galletas,
margarinas, por mencionar algunos (Secretaria de Agricultura y Desarrollo
Rural, 2022).

La variedad cocos nucifera L., es considerada una fruta tropical de aspecto redondeado cuyas
dimensiones oscilan entre 20 a 30 cm, pudiendo alcanzar pesos de hasta 2,5 kg. Es un fruto
tropical que presenta una forma redondeada, mide de 20-30 cm de largo y puede llegar a
pesar hasta 2,5 kg. El fruto del cocotero se compone de una capa externa o exocarpio que se
presenta suave o lignificado, en el mesocarpio se tienen tejidos fibrosos duros y constituye el
35% del total del fruto, en la parte mas interna se encuentra la porcion conocida como
endocarpio que por lo general rodea a la semilla, conocida de manera comin como testa
(Ledn, 1987).

La fibra de coco es considerada como una de las mas duras y de menor longitud comparandola
con otras fibras vegetales. El didmetro medio de las fibras es 1 mm y en longitud llegan a medir
entre 15y 30 cm. Las fibras obtenidas del coco estan constituidas principalmente por lignina,
celulosa y hemicelulosa, componentes que le otorgan las propiedades absorcion y retencion
de agua; la composicion quimica de las fibras de coco depende en gran parte del grado de
madurez del fruto, variedad y lugar de cultivo. Un aspecto tecnolégico de gran importancia

corresponde a su resistencia a la tension, por lo que tienen la funcién de ser tejido de soporte.



Su excelente capacidad de estiramiento le confieren diversas aplicaciones en los campos de
la construccién, quimica analitica y el tratamiento de efluentes industriales (Anirudhan et al.,
2007).

La fibra de estopa de coco, también llamada fibra bonote, presenta 3 tipos principales: fibra
esteras o hilo: larga y fina, fibra de cerda: mas tosca, y fibra para colchones: fibra mas corta
(Cavides, 1994).

Endosperma (Pulpa)
Endocarpio (Cascara interior)

Agua
Mesocarpio (fibra de coco)
Exocarpio (Cascara exterior)

Figura 1.1 Partes del coco

La actividad de produccion de coco genera muchos residuos que afectan a las condiciones
medio ambientales de todas las zonas de comercializacion, debido a que la cascara del coco
viene a ser una fibra dificil de degradar si no se genera un tratamiento, por lo cual las personas
que comercializan este tipo de producto, tan solo se dedican en desechar la cascara en zonas
aledafias como quebradas colindados en rios, botaderos de basura, en calles o en cualquier

sitio para deshacerse de este desecho (Quintero, 2003).

La fibra de coco se clasifica por el grado de la madurez del fruto, ya que mientras mas maduro
la fibra se tornara de color café claro y es mas rigida debido al contenido de lignina en su
estructura. En el caso de la fibra del fruto verde es mas flexible de color blanco, pero esta es
mas susceptible a dafio por microorganismos dado que contiene mayor humedad. La fibra de
coco es la unica fibra natural relativamente resistente a los dafios provocados por el agua
salada (Freire, 2012).



1.5 Composicion y estructura de la biomasa lignocelulésica

Los materiales lignocelulésicos tienen tres componentes fundamentales, los polisacéaridos, la

lignina y otras sustancias que no forman parte de la pared celular.
1.5.1 Polisacaridos

El componente polisacarido comprende carbohidratos de alto peso molecular (celulosa y
hemicelulosa), que representan entre el 60-80 % del total de los materiales lignocelulésicos
(Oliva, 2003).

= Celulosa

La celulosa que es el biopolimero formado por D-glucosa, es el material organico mas
abundante sobre la corteza terrestre, ademas, es el principal componente estructural de la
pared celular de las plantas, la cual otorga resistencia mecanica y estabilidad quimica. Las
moléculas largas de celulosa llamadas microfibrillas, forman haces por los puentes de
hidrégeno que se crean entre los humerosos grupos —OH de los anillos de glucosa (Roy &
Kumar, 2013).

La celulosa, componente mayoritario de las paredes celulares de las fibras de madera, es un
polimero lineal de B-D-Glucosa con un peso molecular de aproximadamente 500.000. Las
moléculas individuales de glucosa estan unidas por enlaces 3-(1,4), segin se muestra en la
figura 1.1. El nimero de azucares de cadena (grado de polimerizacién G.P.), varia en los

diferentes materiales celulésicos.

Figura 1.2 Estructura primaria de la celulosa



=  Hemicelulosa

Las hemicelulosas estan constituidas por polimeros de unidades de anhidro azucares unidas
por enlaces glucosidicos, formadas por mas de un tipo de azucar (hexosas o pentosas), y
ademas presentan ramificaciones y sustituciones. Su papel es suministrar la unién entre la
lignina y la celulosa. En estado natural existe en forma amorfa con un grado de polimerizacion
qgue no excede de 200 (G.P.).

Existen dos tipos de hemicelulosas que se encuentran tanto en las maderas duras como en
las blandas: los xilanos y los glucomananos (Oliva, 2003). Es el segundo polimero mas
abundante (20-50 %) de la biomasa lignocelulésica, es heterogénea y esta compuesta por
pentosas, hexosas y azUcares acetilados (Agbor et al., 2011). El peso molecular de la
hemicelulosa, el grado de cristalinidad y la resistencia mecanica son mucho menores que los
de la celulosa. La hemicelulosa es un polimero ramificado y su composicién en términos de

monosacdéridos difiere mucho de especie a especie (Kalia et al., 2011).
1.5.2 Lignina

Es la tercera fraccibn mayoritaria de la biomasa lignocelulésica. Se trata de un polimero
tridimensional amorfo formado por la polimerizacion deshidrogenativa de unidades de
fenilpropano ligadas por diferentes tipos de enlaces que se alternan de manera desordenada.
Los monémeros que forman la lignina son los denominados alcoholes cinamilicos,
diferenciados entre si por las diferentes sustituciones que presenta el anillo aromatico. Asi, el
alcohol p-cumarilico que da lugar a las unidades phidroxifenilo (unidades H) no presenta
ningun sustituyente; el alcohol coniferilico que da lugar a las unidades guayacilo (unidades G)
presenta un grupo metoxilo en la posicion 3 del anillo aromatico y el alcohol sinapilico que da
lugar a las unidades siringilo (unidades S) presenta dos grupos metoxilo en posiciones 3y 5
de dicho anillo (Oliva, 2003).
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Figura 1.3 Estructura de la lignina

La lignina es un polimero hidrocarbonado complejo que posee constituyentes aromaticos y
alifaticos, su principal monémero es fenil propano unido de diferentes formas. Este polimero
es amorfo, hidrofébico, termoplastico, no hidrolizable por &acidos y presenta propiedades
mecanicas inferiores a la celulosa (Kalia et al., 2011). La lignina puede separarse de la
biomasa lignocelulésica aumentando el contacto entre microorganismos y holocelulosa; sin
embargo, no puede ser degradada facilmente por medios biolégicos, razén por la cual la
delignificacion es considerada una fase primordial en el proceso de digestion anaerobia de
materia lignocelulésica (Taherzadeh & Karimi, 2008). La Figura 1.4 muestra la distribucion del

material lignocelulésico en las plantas.

Lignina __

Hemicelulosa —_§

Pentosa

Hexosa TR T
Hemceuioss S EEE b o

Celulosa
Cristalina

Figura 1.4 Distribucién del material lignocelulésico en plantas
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1.6 Pretratamientos de biomasa lignocelulésica

El objetivo del pretratamiento es eliminar la lignina y hemicelulosa, reduce la cristalinidad de

la celulosa y aumenta la porosidad de los materiales (Ye, 2002).

El pretratamiento tiene como objetivo preparar la materia prima para alcanzar el maximo
rendimiento en la etapa de produccién y eliminar cualquier sustancia que pueda interferir en el
proceso (inhibidores) (Roy & Kumar, 2013). Las caracteristicas principales que debe cumplir

este pretratamiento son las siguientes:

Aumentar el area superficial del material.

= Disminuir la presencia de sustancias que dificulten las etapas de hidrdlisis y de
fermentacion.

= Reducir el grado de cristalizacion de la celulosa y disociar el complejo lignina celulosa

evitando, en la medida de lo posible, la degradacion de los carbohidratos.

= Tener bajos costos de operacion y de requerimientos energéticos.

Por su naturaleza, los pretratamientos se pueden dividir en cuatro grupos: fisicos,
fisicoguimicos, quimicos y biolégicos (Sun & Cheng, 2002), de los cuales se ha demostrado
que los quimicos modifican eficazmente las estructuras quimicas de la lignocelulosa (Young y
Kyoung, 2015). La utilizacién de los productos quimicos en el pretratamiento, la neutralizacion
y el acondicionamiento de la fermentacion deben ser minimo y barato, de estos
procedimientos, se utilizan el empleo de acido sulfarico, nitrico o acido clorhidrico para eliminar
la hemicelulosa y exponer la celulosa a enzimas hidrélisis, mientras que el pretratamiento con
alcali implica una solucion alcalina, para eliminar la lignina y diferentes sustitutos del acido
urénico sobre hemicelulosa que reducirdn la accesibilidad de enzima a la hemicelulosa

(Parameswaran y Ashok, 2015).

1.6.1 Pretratamiento quimico

Se refiere al uso de productos quimicos, como acidos, bases y liquidos idnicos, para alterar
las caracteristicas fisicas y quimicas de la biomasa lignocelulésica. Entre las tres categorias
de pretratamiento discutidas, el pretratamiento quimico ha recibido el mayor interés de

investigacion. Aunque se han estudiado muchos métodos de pretratamiento quimico para la
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produccién de etanol celulésico, solo algunos de ellos se han aplicado a la produccién de

biogas en procesos AD (Yi et al., 2014).

1.6.2 Biolbgicos

Existen hongos capaces de degradar la lignina y la celulosa para obtener sus constituyentes
individuales, ejemplo de ellos: Pleurotus ostreatus, Phanerochaete soérdida, Pycnoporus
cinnabarinus, etc., que logran degradar el residuo lignocelulésico en pocas semanas. Este
tratamiento presenta la ventaja de que requiere muy poco consumo de energia, es limpio con
el medio ambiente, conserva azUcares debido a la nula cantidad de inhibidores producidos,
por otro lado, tiene el inconveniente de actuar a una velocidad muy baja y ademas de un control
estricto de las condiciones de crecimiento de los microorganismos, razones por las cuales no
es considerado como un pretratamiento sustentable (Yi et al., 2014, Romero, 2003,
Taherzadeh & Karimi, 2008).

1.6.3 Pretratamiento fisico

El pretratamiento mejora la descomposicion de moléculas de azucar complejas para hacerlas
mas susceptibles a la hidrélisis (Nath et al., 2011). Los métodos comunes en la practica son el

pretratamiento fisico que utiliza molienda mecanica para moler el sustrato.

1.6.4 Pretratamiento combinado

El pretratamiento de biomasa lignocelulésica por medios fisicos, quimicos o biolégicos ha sido
ampliamente investigado para mejorar la produccion de biogés en el proceso AD. Dado que la
biodegradabilidad de la biomasa esta limitada por varios factores, como la cristalinidad de la
celulosa, el contenido de lignina y las interconexiones entre la hemicelulosa y la lignina, un
solo método de pretratamiento no brinda resultados eficientes debido a su modo de
funcionamiento especifico limitado, por ejemplo, el NaOH se dirige principalmente a la lignina,

pero no hemicelulosa. (Yi et al., 2014).
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1.6.5 Hidrdlisis

Proceso mediante el cual las cadenas de polisacaridos que forman la biomasa se transforman
en sus monomeros elementales mediante el uso de soluciones acidas o alcalinas, también

mediante el empleo de enzimas.

a) Hidrdlisis alcalina

Es la adicién de bases diluidas a la biomasa y su eficiencia depende del contenido de lignina
de los materiales, siendo mas eficiente en la biomasa lignocelulésica con bajo contenido de
lignina como en los residuos agricolas y agroindustriales (Singh et al., 2014). Las principales
ventajas de este tratamiento son su alta eficiencia para solubilizar la lignina, la baja corrosiéon
y toxicidad de los reactivos utilizados, y la aplicaciébn de esta tecnologia en condiciones
ambientales (Kim et al., 2016). EI mecanismo de hidrélisis alcalina de la biomasa parece estar
basada en la saponificacion de los enlaces ésteres intramoleculares que unen los xilanos de

la hemicelulosa y otros componentes (Singh et al., 2014; Kim et al., 2016).

b) Hidrolisis acida

La hidrélisis acida consiste en un proceso quimico que, mediante el empleo de catalizadores
acidos, transforma las cadenas de polisacaridos que forman la biomasa (hemicelulosa y
celulosa) en sus monémeros elementales. La hidrdlisis &cida de los materiales lignocelulésicos
es un proceso conocido desde 1819 (Larsson, 2000), que alcanz6 su mayor desarrollo durante
las dos Guerras Mundiales, periodos en los que la escasez de petréleo hizo que se empleara
masivamente la madera para la produccion de etanol. Durante este periodo se desarrollaron
numMerosos procesos cayendo posteriormente en desuso por razones economicas. Este tipo
de hidrdlisis puede realizarse empleando diferentes clases de &cidos como el &cido sulfuroso,
clorhidrico, sulftrico, fosforico, nitrico y formico (Galbe y Zacchi, 2002). Sin embargo, solo los
acidos clorhidrico y sulfarico han sido empleados a escala industrial. Los procesos industriales
de hidrdlisis acida pueden agruparse en dos tipos: los que emplean acidos concentrados y los

que utilizan acidos diluidos.
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Los procesos que implican acidos concentrados operan a baja temperatura, pudiendo
obtenerse altos rendimientos de hidrdlisis (superiores al 90% de la glucosa potencial). A pesar
de esto, la gran cantidad de acido empleado en la impregnacion del material a tratar y lo
costoso de su recuperacion, unido a los efectos corrosivos de los acidos concentrados que
obliga a altas inversiones en los equipamientos, hacen que el proceso no sea rentable.
Ademas, tiene el problema asociado de que es necesario una costosa etapa de neutralizacion

antes de la fermentacion (Keller, 1996).

Los procesos que emplean acidos diluidos tienen su principal ventaja, que es el bajo consumo
de &cidos. Sin embargo, se requieren relativamente altas temperaturas para alcanzar

rendimientos aceptables de conversion de celulosa a glucosa.

El maximo rendimiento en glucosa se consigue a altas temperaturas y tiempos de residencia
cortos. Este tipo de procesos operan a una temperatura de 240 °C, una concentracion de acido
de 1 % (p/v) y un tiempo de reaccién de 6-12 seg. Aun asi, bajo estas condiciones los mejores

rendimientos alcanzados estan en torno al 60 % del rendimiento teérico (Wyman, 1996).

1.7 Temperatura

La concentracién de carga quimica tiene importancia, asi la temperatura también da un
impresionante efecto sobre la descomposicién de la estructura del complejo hemicelulosa-
lignina para mejorar la accesibilidad de la celulosa. Diferentes temperaturas produciran varios
rendimientos de produccién de azlcar. Se puede concluir que la reaccion tarda menos tiempo
en alcanzar la maxima produccion de azucar reductor a medida que aumenta la temperatura.
Sin embargo, esta condicion conduce a una rapida tasa de degradacién del aztcar (Lenihan
et al., 2010).

Por lo tanto, elegir el mejor rango para la optimizacién juega un papel importante para obtener

una produccion eficaz de azucar reductor.

En el pretratamiento con H,SO. diluido, reportaron que la temperatura mas utilizada para el
pretratamiento de la biomasa lignoceluldsica esta en el rango de 80-200 °C (Kumar et al.,

2009). Lu en 2007 informo que la optimizacion de H.SO, diluido para rastrojo de maiz se llevo
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a cabo en un rango de temperatura de 80 a 120 °C y la temperatura 6ptima se encontré en
120 °C con un rendimiento de glucosa del 8.4 % (Lu et al., 2007).

Una observacion similar habia sido reportada por Timung et al. en 2015 que se realizo la
optimizacion de H,SO, diluido para bagazo de cafia de azlcar y bambu en un rango de
temperatura de 80 a 150 °C y la temperatura 6ptima para ambos bagazos de cafia de azucar
y bambu se encontré a 100 °C con rendimiento 6ptimo de reduccion azucar 23,49 g/L y 15,6
g/L, respectivamente. Anwar et al., (2012) informaron que el pretratamiento con H>SO;4 diluido
de biomasa celulésica de pulimento de arroz se llevo a cabo a una temperatura de 100 °C
como temperatura 6ptima (Anwar et al. 2012). A pesar de la mayoria de los estudios utilizaron
una temperatura mas alta (>100 °C) para el H>SO, diluido pretratamiento, todavia hay algunos

inconvenientes al usar alta temperatura.

1.8 Inhibidores en la hidrélisis acida

El pretratamiento acido podria formarse bajo una baja concentracion de acido con alta

temperatura o bajo una alta concentracion de acido con baja temperatura.

El tratamiento previo de la biomasa lignocelulésica mediante el uso de acido concentrado tiene
ventajas y desventajas. El acido concentrado es mas econdmico que el acido diluido ya que
se realiza a baja temperatura, mientras que el acido diluido debe funcionar a alta temperatura
(Mood et al., 2013).

Sin embargo, existen algunas desventajas, por ejemplo, la corrosion del equipo, la
contaminacién ambiental, el consumo elevado de &cido, la demanda de energia para la
recuperacion de acido y la produccion de inhibidor de fermentacion, que es 5-hidroxilmetil
furfural (5-HMF). En un esfuerzo por superar los inconvenientes del acido concentrado, la
hidrélisis acida diluida ofrece una ventaja al reducir el consumo de acido, pero requiere altas
temperaturas y aplica unas condiciones fuertes para producir glucosa a partir de celulosa
cristalina y da como resultado una degradacion importante de la hemicelulosa amorfa

(Rabemanolontsoa et al., 2016).
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2. METODO

En la Figura 2.1 se presenta la metodologia para la “Obtencién de azucares fermentables de

los residuos de coco mediante un pretratamiento hidrotérmico y acido”.

Obtencion del residuo

Acondicionamiento del residuo

Pretratamiento hidrotérmico
(
Hidrolisis acida
(

Caracterizacion del residuo

Cuantificacion de azucares e inhibidores |

Figura 2.1 Diagrama de flujo del proyecto

2.1 Obtencioén del residuo:

Los residuos de coco se obtuvieron de comercios que generan la cascara del coco, se
recolectaron aproximadamente 30 piezas, cada cascara se cortd con en 4-5 trozos medianos,
se colocaron a secar al aire libre durante 10 dias; después con la ufia de un martillo se cortaron
en trozos pequefios y se colocaron al rayo del sol por 5 dias dentro de un ambiente seco. Las

fibras obtenidas en este proceso son llamadas mesocarpio (bonote, fibra del coco).
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2.2 Acondicionamiento del residuo:

Una vez que se tuvieron los residuos mas pequefios de un tamafio aproximado de 2-5 cm se
procedid a lavarlos con agua destilada (dos enjuagues) para retirar suciedad del residuo, y
después un enjuague con agua desionizada. Se escurrid el residuo y se coloco a secar al sol
durante un dia, posteriormente se someti6 a secado en la mufla por 24 horas a una
temperatura de 45 °C. Una vez que el residuo se encontraba seco se procedié a molerlo en el

molino, se pas6 por un tamiz con nimero de malla 60.

Finalmente, el polvo obtenido se almacend en un contendor seco con tapa para evitar alguna

contaminacion.

2.3 Pretratamiento hidrotérmico a diferentes tiempos:

Se realizaron muestras por duplicado para los tiempos de: 30, 60, 90, 120, 150, 180, 210, 240,
270y 300 min, se utilizaron 20 tubos de 12 mL donde se colocaron 0.26 gramos del residuo y
se adicionaron 5 mL de agua con temperatura de 70 °C, durante 30 minutos se mantuvo esta
temperatura en un reactor; una vez transcurrido este tiempo, se dejo enfriar a temperatura

ambiente.

2.4 Hidrdlisis acida

Las muestras que a continuacion se describen en el inciso A y B, se colocaron en el reactor
HI839800 de HANNA INSTRUMENTS, el cual se programé a una temperatura de 105 °C, cada
lote de muestras se colocé en dicho reactor durante el tiempo establecido (30, 60, 90, 120,
150, 180, 210, 240, 270 y 300 min), las muestras se mantuvieron en agitacién. Una vez que
se cumplieron los tiempos de cada muestra se retiraron, se dejaron enfriar y se colocaron en

refrigeracion para las pruebas posteriores.
Para este proceso se realiz6 para dos tipos de muestras:

A) Muestras con pretratamiento hidrotérmico: de las muestras provenientes del
pretratamiento hidrotérmico las cuales contenian 0.26 gramos de residuos mas agua
caliente a 70 °C, se colocaron 5 mL de &acido de H>SO,con una concentracion de 1.5

M. Se taparon y se colocaron en el reactor a diferentes tiempos.
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B) Muestras sin pretratamiento hidrotérmico: en este proceso se utilizo el residuo seco, es
decir, sin ningun pretratamiento previo, se realiz6 por duplicado, por lo que se
prepararon 20 tubos con 0.26 gr del residuo para cada uno, se agregaron 7 mL de la
solucién de acido de H>SO4con una concentracion de 1.5 M, debido a las condiciones
del residuo, fue necesario utilizar una mayor cantidad en comparacion a las muestras

con pretratamiento. Se taparon los tubos y se colocaron en el reactor.

2.5 Caracterizaciéon del residuo

Antes de ser sometido a hidrdlisis y después de este tratamiento, se realiz6 una caracterizacion

con las técnicas siguientes:

= [Espectroscopia de infrarrojo: en cual se determiné la presencia de celulosa en el
residuo.

= Andlisis termogravimétrico (TGA)

= Calorimetria diferencial de barrido (DSC)

= Microscopia electrénica de barrido (MEB)

2.6 Cuantificacion de los azlcares e inhibidores

Una vez que se realiz6 el tratamiento de hidrélisis acida para ambos tipos de muestras, se
procedi6 a la cuantificacion de azucares con el método DNS. El residuo de coco después del
proceso de hidrélisis present6 dos fases, un precipitado color café oscuro y un liquido
transparente, del hidrolizado se tomaron 0.3 mL a los cuales agregaron 2.7 mL de H;O
destilada para completar un volumen de 3 mL, enseguida se agregé NaOH 1N para ajustar el
pH mayor a 8, la cantidad de NaOH que se utilizo fue de 1 mL de para las muestras a las que
se realiz6 el pretratamiento hidrotérmico y de 2 mL para las muestras a las que no se realiz6

pretratamiento.

2.6.1 Método DNS

El reactivo DNS se prepar6 de la siguiente manera: de una solucion de 100 mL de NaOH 0.2

M, se tomaron 50 mL y se adicionaron poco a poco 30 g de tartrato de sodio y potasio
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tetrahidratado KNaC4H4O¢*4H-0, manteniendo agitacion y calentamiento constante, después
se agregd 1 gr de acido 3-5 dinitrosalicilico hasta llegar a una solucion homogénea con

tonalidad naranja, se retir6 de agitacion y se afor6 con el hidroxido de sodio restante.

De las muestras que se llevaron a pH mayor de 8, se tomaron 0.5 mL de cada una y se
colocaron en nuevos tubos, se agregaron 0.5 mL de la soluciébn de DNS, se llevaron a
calentamiento a bafio maria con una temperatura de 92°C durante 5 minutos, enseguida se
retiraron del calor y se dejaron enfriar a temperatura ambiente; después se agregaron 10 mL
de agua destilada para proceder a la lectura en el espectrofotémetro UV-vis a una absorbancia
de 540 nm.

2.6.2 Curva de calibracién

Para realizar la cuantificacion de los azlcares se realizé una curva de calibracion de glucosa
grado reactivo, con una concentracion de trabajo de 5 g/L, a continuacion, se describen las
concentraciones utilizadas: 0.5 g/L, 1 g/L, 1.5 g/L, 2 g/L, 2.5 g/L, 3 g/L, las cuales se aforaron
en matraces de 25 mL, enseguida se tom6 una alicuota de 0.5 mL de cada una de las
concentraciones y se colocé en un tubo de 12 mL, se adicioné 0.5 mL del reactivo DNS y se
procedié a calentamiento por 5 min, una vez que se enfriaron a temperatura ambiente, se
agregaron 10 mL de agua destilada, se programo el espectrofotometro a una absorbancia de
540 nm, posteriormente cada muestra se coloco en el equipo para medir la absorbancia en la
region UV-VIS, una vez obtenidos los datos se procedié a realizar la curva de calibracion y
obtener la ecuacién de la recta, asimismo se obtuvo el valor de R?con lo que se determin6 que
la curva tiene una alta correlacién entre los datos del eje Y y X y por lo tanto se puede utilizar
para la determinacién de las concentraciones de los azlcares. Posteriormente se procedio a
medir las absorbancias en el espectrofotdmetro de ambos grupos de muestras, es decir, las

de pretratamiento hidrotérmico con hidrdlisis y las muestras solo con hidrélisis.
2.6.3 Determinacion de inhibidores

Determinacion de furfural: de cada una de las muestras a las que se les aplicé hidrolisis acida,
se tomo una alicuota de 200 pL y se diluy6 con agua destilada a un volumen final de 10 mL,
se analizaron las muestras en el espectrofotometro UV-vis a una absorbancia de 277 nm. Para
esta medicion se realizd una curva de calibracion tomando una concentracion inicial de 200

mg/L tomando como referencia 7 puntos.

Determinacién de Hifroximetilfurfural (HMF): esta medicion solo se realiz6 para muestras a las

muestras que se procesaron con hidrélisis 4cida, es decir, sin ningun pretratamiento. Una vez
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obtenido el hidrolizado, se tomaron 200 uL de cada uno de los tubos y se diluydé con agua
destilada a un volumen final de 10 mL, posteriormente se analizaron en el espectrofotometro
UV-vis a una absorbancia de 284 nm. En esta medicion se tomo una concentracion inicial de

200 mg/L y de referencia 8 puntos para realizar la curva de calibracion.
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3. RESULTADOS

3.1 Caracterizacion del residuo de coco

3.1.1 Espectroscopia de infrarrojo: Los espectros obtenidos en la regién de infrarrojo
permitieron observar las principales vibraciones, a las cuales se les asighan grupos

funcionales, y se comparan con otros estudios realizados al mismo tipo de residuo.

En la Figura 3.1 se muestran los espectros del residuo de coco, se identifica al residuo de coco
y el residuo lavado con agua destilada, se puede observar que en el espectro de la muestra
se distingue la celulosa, la lignina y polisacaridos, en los cuales se muestran los picos con mas
intensidad, lo que quiere decir que se exponen mas estos elementos por el lavado que sufrio
el residuo, a diferencia del residuo que no se lavd. En general la estructura del residuo se
puede observar en ambos espectros.

115

110

105

100

95

90 Coco sin lavar

% Transmitancia

Coco lavado
85

80
75

70
400 900 1400 1900 2400 2900 3400 3800 4400

Numero de onda

Figura 3.1 Espectro del residuo de coco sin lavar y lavado

A continuacion, en la Figura 3.2 se muestran el espectro del residuo de coco lavado con agua
destilada, se obtuvieron los siguientes resultados: se identifico un pico de absorcién en 3327.7
cm? representando el enlace OH (hidroxilo), este pico es asignado a los polisacaridos
(celulosa, hemicelulosa y lignina); se observa un pico a 2890.9 cm™ asignado a la presencia
de lignina. Asimismo, de observé un pico intenso a 1028.1 cm?, el cual se relaciona con la
presencia de celulosa; en el pico a 1509 cm?, se observa la presencia de lignina de la fibra del

cOcCo.
En general los compuestos que se encuentran en el residuo de coco, son los siguientes:

= enlace OH (hidroxilo): polisacaridos (celulosa, hemicelulosa y lignina)
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grupo alifatico CH conectado al anillo aromatico: lignina

enlaces C-O de alcoholes: celulosa

Por lo que la presencia de celulosa y hemicelulosa resulta positiva para la generacion de

azlcares fermentables del residuo de coco.

% Transmitancia
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Lignina
2890
polisacaridos
3327

Lignina
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1023

400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 2600 2800 3000 3200 3400 3600 3800 4000
Numero de onda

Figura 3.2 Espectro del residuo de coco y grupos funcionales

Hernandez en 2018, realizé la caracterizacion quimica de la fibra de coco (Cocus nucifera L.)

proveniente de la region de Guerrero en México, utilizando la técnica de Espectroscopia de

Infrarrojo (FTIR) y obtuvo el espectro de las fibras, a continuacién, se muestra:

% Trans mittance

fFm =

T S BT e e S T R B e KT o e e Bt eres ke e e e L e e
2600 2400 2200 2000 2300 2800 2400 2200 2000 1800 1600 1400 1200 1000 500

Wawenumoer

Figura 3.3 Espectro de IR de la fibra de coco de la region de Guerrero, México.
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Peso (mg)

Como se observa el espectro anterior, se identifican los mismos picos de absorcién
encontrados en la parte experimental de esta investigacion, lo que demuestra la existencia de
celulosa, hemicelulosa y lignina en el residuo de coco, por lo que es factible obtener azlicares

fermentables.

3.1.2 Analisis termo gravimétrico (TGA):

El andlisis se realiz6 para dos muestras: residuo de coco con tratamiento hidrotérmico y sin

tratamiento hidrotérmico, en la Figura 3.4, se muestra los termogramas del andlisis de ambas

muestras:
120 0.7
100 0.6
0.5
80 =
€ 04
60 =z
§ 0.3
40 0.2
20 0.1
0 0
0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600
Temperatura °C Temperatura °C
a) muestra sin tratamiento b) muestra con hidrélisis acida

Figura 3.4 Termogramas del residuo sin tratamiento y con hidrélisis
El andlisis de resultados se la figura anterior, es el siguiente:

a) Residuo de coco sin tratamiento: En el termograma se observa que hay una
descomposicion del material conforme aumenta la temperatura. También se indica que la
temperatura de descomposicion para esta muestra es de 200°C sin embargo no se identifica

una descomposicion del material.

b) Residuo de coco después de hidrélisis: se observa que hay una descomposicién del
material conforme aumenta la temperatura, la mas importante es a una temperatura de 300
°C, lo cual puede ser por la influencia del acido propiciando la descomposicion del material a

una temperatura de 700 °C.
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3.1.3 Calorimetria diferencial de barrido (DSC):

El andlisis se realizo para el residuo de coco para dos muestras, la primera no tenia ningun

tratamiento, y la segunda es el residuo de coco con el tratamiento de hidrolisis.

En la siguiente figura, se muestran los termogramas de ambas muestras.

! .

22200 1004 G 2es) 00 Y 300 400 500
= 2 if
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©
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o
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-10

-3

Tempratura °(
- Residuo después de hidrolisis Residuo sin tratamiento

Figura 3.5 Termograma del residuo de coco sin tratamiento y con hidrdlisis

De acuerdo a la figura 3.5, el andlisis para ambas muestras es el siguiente:

a) Residuo de coco sin tratamiento: el residuo no tiene algun tratamiento, se observa en
el termograma la curva calorimétrica la cual indica principalmente un proceso endotérmico,
gue muestra la fase de fusion del material (220°C aproximadamente), no se observa que la
curva tenga una tendencia descendente, por lo que indica que el material no se degrada a la

maxima temperatura. Se observan los siguientes datos:

= Transicion vitrea (Tg): no se identifica
= Temperatura de Fusioén (Tm): 220 °C
= Temperatura de degradacion (Td): no se observa
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b) Residuo de coco con hidrdlisis: el residuo tiene el tratamiento de hidrdlisis, se observan
caracteristicas similares con respecto a la muestra que no tiene la hidrélisis, se observa en la
curva calorimétrica un proceso endotérmico, el cual se asocia a la fase de fusion del material
(260 °C), de igual manera no se observa que la curva tenga una tendencia hacia abajo, indica
que el residuo contintdia disminuyendo en su masa. El termograma proporciona los siguientes

datos:

= Transicion vitrea (Tg): no se identifica
= Temperatura de Fusién (Tm): 260 °C
= Temperatura de degradacién (Td): no se observa

En ambas muestras se observa un comportamiento similar ante la influencia de la temperatura.
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Figura 3.6 Termograma: calorimetria diferencial de barrido de la celulosa y sus derivados

La figura 3.6 muestra el termograma obtenido de la investigacion de Leén-Fernandez, et al.,
en 2014, en el que realiza la caracterizacion quimica, estructural y morfolégica de un
copolimero base celulosa, donde se observa un pico endotérmico a 361°C, el cual indica la
descomposicién de la celulosa; se observa que el comportamiento del residuo de coco es
similar al de la celulosa, esto debido a que el residuo de coco contiene celulosa en su
composicion, asimismo se observa que la temperatura de descomposicion es similar en ambos
andlisis y no se observa una temperatura de degradacion, lo que indica que es un material

térmicamente estable.
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3.1.4 Analisis por Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

Se realiz6 Microscopia Electrénica de Barrido a las muestras de coco, con la finalidad de
examinar la microestructura; ademas de obtener informacién detallada sobre la topografia de

la superficie, la composicién y la morfologia del material.
A) Residuo de coco

En las siguientes figuras se muestran diferentes micrografias de residuo de coco al cual no se
le aplicé ningun tratamiento.

SEl_ 20kV WD13mm  SS50 x500 WD13mm SS39 x8,000  2um e

Figura 3.7 Micrografia del residuo de coco antes del tratamiento

Como se observa en la figura 3.7, la micrografia del residuo de coco muestra una estructura
alargada en forma de cilindro, en la que se presentan poros que son parte de éste, asi como
particulas en forma circular con puntos incrustados en éstos.

Asimismo, se muestra el analisis EDS de la estructura, donde se indica la composicién del
material.

s o S .

< S 6

si
JA.A‘A.LA.L..AMA..._
2 3

Figura 3.8 Analisis EDS del residuo de coco
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De acuerdo a la figura 3.8, se observa que la composicion del material presenta: carbono y
oxigeno, los cuales confirman que es una sustancia organica, asimismo se identificd la
presencia de silicio el cual es un elemento presente en el suelo; otro aspecto de la estructura
es que tiene en su cuerpo poros en los cuales estan incrustadas formas parecidas a un

“circulos con puntos incrustados”.
B) Residuo de coco al que se aplicd hidrdlisis acida

La muestra que se analiz6 solo se aplicé hidrdlisis acida utilizando H.SO4 a una concentracion

1.5 M a una temperatura de 105 °C y un tiempo de reaccion de 30 min.

SEI 20kV WD13mm  SS50 x500 50um

Figura 3.9 Micrografia del residuo de coco después de la hidrolisis

En la Figura 3.9 se observa una estructura similar a la figura 3.7 inciso a), ya que presenta la
misma forma cilindrica, con los poros y “circulos con puntos incrustados " sin embargo, aqui
se observan modificaciones en su estructura principal, es decir que se va desintegrando en su

superficie, esto por la accién del acido en el residuo.

Asimismo, se obtuvo el andlisis EDS del residuo de coco con el tratamiento de hidrélisis, a

continuacion, se muestra:
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Figura 3.10 Andlisis EDS del residuo después de la hidrolisis

De acuerdo a la Figura 3.10, se observa la composicion del material, principalmente la
presencia de azufre, esto por la influencia del 4cido en la estructura, lo que quiere decir que,
al realizar la hidrdlisis, el &cido penetra en la materia para que rompa las cadenas de lignina,
y poder liberar las moléculas de celulosa y hemicelulosa, esto para la obtencion de azucares.
La composicién de la estructura también presenta carbono y oxigeno lo que corrobora que es

materia organica.

Derivado del estudio realizado por Trujillo, en la Figura 3.11 se muestra la MEB del bagazo de
coco al cual se le aplico un tratamiento quimico, se pueden observar las fibras del coco, y la
estructura completa de la fibra y de como es que se comienza a degradar por el tratamiento

aplicado.

Figura 3.11 Micrografia del residuo de coco después de un tratamiento quimico
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3.1.5 Determinacion de celulosay hemicelulosa

Con el fin de determinar la cantidad de celulosa y hemicelulosa presentes en los residuos de
coco y de revisar como afecto el pretratamiento hidrotérmico, se analizo el residuo de coco de

3 maneras, a continuacion, se describen:

a) MC: muestra de residuo de coco sin tratamiento

b) MP: muestra de residuo con pretratamiento hidrotérmico con agua a 70°C, durante 30
minutos

c) MH: muestra del residuo de coco con hidrélisis acida usando H.SO, 1.5 M, con un

tiempo de 30 min

Se determind lo siguiente para cada una de las muestras:

= Extraibles
= Holocelulosa
= Celulosa

=  Hemicelulosa

Los resultados que se obtuvieron fueron los siguientes:

Tabla 3.1 Resultados de determinaciones

Muestra Extraibles Holocelulosa Celulosa Hemicelulosa
MC 13% 79% 38.5% 61.65%
MP 10% 89% 40.65% 58.90%
MH 58% 59% 42.65 56.95%

3.2 Cuantificacion de azlicares e inhibidores
3.2.1 Cuantificacion de azUcares

Para cuantificar los azlcares se realizaron dos curvas de calibracién, ya que se tienen dos
grupos de muestras diferentes. Se tom6 como patrén glucosa grado reactivo, se realizé la
curva de calibracién correspondiente con una concentracion de: 0.5, 1,1.5, 2,2.5y 3 g/L, con
una R?de 0.98.

a) A continuacion, en la figura 3.12 se muestra los datos obtenidos de la cuantificacion de
azucares provenientes de las muestras a las que se realiz6 pretratamiento hidrotérmico

y posteriormente hidrdlisis 4cida. Las muestras se realizaron por duplicado en tiempos
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de 30, 60, 90, 120, 150, 180, 210, 240, 270 y 300 min. Los datos de la concentracion
indican que, a un mayor tiempo de tratamiento de la muestra por medio de hidrélisis
acida, genera una mayor cantidad de azlcares, en este caso el tiempo de 120 min
demostré una generacion de 6.13 g azUcares/g biomasa, asi como el tiempo de 300
min con 6.86 g azlcares/g biomasa. Por lo que en este tratamiento se infiere que, a
mayor tiempo de reaccién, existe una mayor generaciéon de azlcares del residuo de

coco.
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7.00
6.00
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3.00
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g azlcares/g biomasa

2.00
1.00

0.00
0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300

Tiempo (min)

Figura 3.12 Generacion de azlcares de muestras con pretratamiento hidrotérmico mas hidrélisis acida

b) Se realiz6 una curva de calibracion para la cuantificacion de azucares, para las
muestras a las que se realizo6 hidrdlisis. Las concentraciones que se consideraron son
0.5,1,1.5,2,25y3glL.

En la Figura 3.13 se presentan los datos obtenidos de las muestras que fueron tratadas con
hidrdlisis, las cuales se realizaron por duplicado y en un tiempo de 30, 60, 90, 120, 150, 180,
210, 240, 270 y 300 min, de acuerdo a estos tiempos, se observa que la generacion de
azucares aumenta conforme el tiempo de reaccidon es mayor, llega a un punto maximo de
generacion de azUcares para disminuir a partir del tiempo de 180 min, a partir de estos minutos

la generacion desciende y asciende de manera desigual. La mayor generacidén de azucares
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se dio en el tiempo de 150 min con una concentracién de 3.14 g azlcares/g biomasa, el

segundo lugar en el tiempo de 120 min se generaron 2.77 g azUcares/g biomasa.
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0.50
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0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300
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Figura 3.13 Generacion de azlcares de muestras con hidrélisis acida

Derivado de los resultados anteriores, en la tabla 3.1 y figura 3.14 se realiza una comparacion
de las concentraciones obtenidas de los dos procedimientos que se aplicaron a las muestras
y con el mismo tiempo, como se puede observar la generacion mayor de azucares fue en las
muestras a las que se realizd pretratamiento hidrotérmico mas hidrélisis acida. Se puede
observar que la mayor generacién de azlcares se produjo cuando a los residuos de coco se

aplicé el pretratamiento hidrotérmico.
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Tabla 3.2 Diferencia de generacion de azUcares

Pretratamiento

Tiempo | hidrotérmico + | Hidrdlisis _ _

(min) hidrdlisis (g aztcares/g | Diferencia
(g azucares/g biomasa)
biomasa)

30 3.18 1.47 1.72

60 3.95 2.25 1.70

90 4.79 2.45 2.34

120 6.13 2.77 3.36

150 4.29 3.14 1.15

180 4.77 258 219

210 5.63 2.76 2.87

240 4.98 1.91 3.07

270 6.02 2.74 3.28

300 6.86 2.51 4.35
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150 180
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—@— Pretratamiento hidrotérmico + hidrélisis

6.86

210 240 270 300

—@— Hidrdlisis

Figura 3.14 Generacién de azUcares en muestras con ambos tratamientos
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3.2.2 Cuantificacion de furfural

A continuacion, se realizé una curva de calibracién para determinar la presencia de furfural, la
cual se realiz6 con una concentracion inicial de 200 mg/L y se tomaron 5 puntos de referencia.

Se midieron en el espectrofotémetro UV-vis a una absorbancia de 284 nm.

Los resultados de la determinacién de furfural para las muestras a las que se aplico

pretratamiento hidrotérmico y posteriormente hidrélisis &cida, son los siguientes:
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0.01202 0.01205

0.01147

0.01200 0.01050

0.0102

0.00912 0.00357

0.00800

Concentracidn
g furfural/g biomasa

0.00400

0.00000
0 30 60 90 120 150 180 210 240 270 300

Tiempo (min)

Figura 3.15 Generacion de furfural en muestras de coco con pretratamiento hidrotérmico + hidrolisis

Como se observa en la Figura 3.15, la generacion de furfural incrementa conforme el tiempo
aumenta, la mayor cantidad de furfural se produjo en el tiempo de 270 min con una
concentracion de 0.01205 g furfural/g biomasa.

Asimismo, se realizé una curva de calibracion de furfural para muestras que solo se les aplico
hidrdlisis acida, teniendo una concentracion inicial de 200 mg/ L y se tomaron 7 puntos de

referencia, midieron en el espectrofotdbmetro UV-vis a una absorbancia de 291 nm.

Posteriormente se realiz6 la medicidén de furfural y los resultados fueron los siguientes:
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Figura 3.16 Generacion de furfural muestras de hidrélisis

En la figura 3.16 se observa que la produccién de furfural en las muestras a las que solo se

les aplicé hidrdlisis, se observa que la cantidad aumenta conforme el tiempo se incrementa; el

tiempo donde se observa la mayor generacion es en 150 min con una concentracién de

0.01351 g furfural/g biomasa, después de ese tiempo la concentracion del furfural disminuye.

A continuacién, se muestra la comparacion de la generacién de furfural a muestras a las que

se aplico el pretratamiento hidrotérmico y a las que no se aplico este pretratamiento:
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Figura 3.17 Generacion de furfural para ambos grupos de muestras
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En la Figura 3.17 se muestra la comparacion de produccién de furfural, se observa que los
inhibidores se generan conforme el tiempo de reaccion va aumentando. La mayor cantidad de
furfural se obtuvo en las muestras de residuos a las que se les realiz6 hidrélisis acida, es decir,

a las muestras de coco que no se les aplicé pretratamiento hidrotérmico.
3.2.3 Cuantificacién de HMF

Para determinar la cantidad de Hidroximetilfurfural generado por la descomposicion de
azucares, se realiz6 una curva de calibracion del reactivo HMF, partiendo de una
concentracion de 200 mg/ L y se tomaron 8 puntos de referencia. Posteriormente se realizaron

las lecturas y los resultados se muestran continuacion:
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Figura 3.18 Generacién de HMF muestras de hidrdlisis

Como se muestra en la Figura 3.18, a medida que avanza el tiempo de reaccion, la generacion
de HMF aumenta, la mayor concentracién se dio en el tiempo de 270 min, con una

concentracion de 0.000656 g furfural/g biomasa.
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CONCLUSIONES

Al término de la presente investigacion se tuvieron las siguientes conclusiones:

A través de la espectrofotometria de infrarrojo, se observd que en el residuo de coco
se encuentra celulosa, hemicelulosa y lignina.

El residuo presenta una estabilidad térmica, por lo que el tratamiento con &cido no
infiere en la degradacion del mismo. El residuo de coco es térmicamente estable.

En el andlisis de microscopia electrénica de barrido, se observa estructura del residuo
de coco sin pretratamiento, asi como la estructura modificada por el acido sulfurico.

El andlisis EDS mostré que la estructura del residuo de coco contiene: carbono y
oxigeno, elementos caracteristicos que indican que es materia organica.

El porcentaje de holocelulosa se observo en mayor cantidad a la muestra que se realizé
pretratamiento hidrotérmico, por lo que dicho tratamiento influye en la generacién de
azucares.

La mayor generacion de azucares, se efectué en las muestras a las que se aplico
pretratamiento hidrotérmico mas hidrélisis acida.

Para las muestras a las que se les aplicé pretratamiento hidrotérmico mas hidrélisis
acida, la mayor generacién de azlcares fue en un tiempo de 120 y 300 min.

La cantidad de azlcares que se generd en 300 min es de 6.86 g azUcares/g biomasa
y en 120 min es de 6.13 g azlicares/g biomasa

Para las muestras a las que se les aplicé hidrdlisis acida, la mayor generacion de
azucares fue en un tiempo de 150 min con una concentraciéon de 3.14 g azucares/g
biomasa

El furfural se generd en mayor cantidad en las muestras que solo se aplico la hidrolisis
acida.

El HMF se formé en mayor cantidad en el tiempo de 270 min para la muestra a la que

solo se le aplicé hidrdlisis.
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