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RESUMEN

En este trabajo se realiz6 un estudio sobre la factibilidad de obtener celulosa a partir
de residuos agricolas de agave, especificamente de la penca de agave, mediante
un tratamiento quimico; el material resultante fue evaluado como adsorbente del
colorante indigo carmin en solucion acuosa, el cual es utilizado principalmente en

la industria textil.

La penca de agave con corteza y descortezada fue recolectada, lavada, secada,
triturada y tamizada a diferentes tamafios de particula, posteriormente se
sometieron a un tratamiento alcalino con NaOH y H202 en diferentes
concentraciones, seguido de un blanqueamiento e hidrdlisis con H2S04, al final de
los tratamientos, los materiales en su forma natural y tratados quimicamente con y
sin corteza, fueron puestos en contacto con el colorante indigo carmin durante 24
horas, para verificar de manera preliminar sus propiedades adsorbentes, dando

como resultado que el material natural y sometido a una hidrélisis acida (H2S04)

con corteza, son los que presentan una mayor remocion del colorante.
Posteriormente, se evaluo la remocion del colorante utilizando diferentes tamarfios
de particula; malla60, 80 y 100, siendo los materiales tamizados a malla 100, los
gue presentaron mayor remocion del colorante. Se evalu6 el efecto del pH en la
remocién del colorante, concluyendo que el pH 4 y 7 empleando penca de agave

natural y tratadaremovieron efectivamente el colorante carmin.

ABSTRACT

In this work, feasibility to obtain cellulose by chemical treatment from agave
agricultural residues, specifically from agave leaves, was studied. Resulting material
was evaluated as adsorbent to remove indigo carmine dye from aqueous solution;

this dye-is mainly used in textile industry.

Agave leafs were collected, washed, dried, crushed and sieved to different particle

sizes, obtaining materials with bark and without bark, and then were subjected to a
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sequential treatment composed by an alkaline reaction (NaOH and H202) at
different concentrations, followed by bleaching and hydrolysis with H2SO4. For

treatments, agave leaves with or without bark were used as raw materials. Raw
materials and those obtained after chemical treatments were used to evaluate
indigo carmine dye removal in 24 hours process, to preliminary identify their
adsorbent properties, showing that raw and barked material obtained after acid
hydrolysis (H2SO4) have major efficiency to remove organic dye. Afterwards, dye
removal was evaluated by using either natural or synthesized materials at different
particle sizes; 60, 80 and 100 mesh, being the materials sieved at 100 mesh those
with the highest dye removal. The effect of pH on dye removal was evaluated,
concluding that pH 4 and 7 employing natural and treated agave leaves effectively

removed carmine dye.

INTRODUCCION

En el Estado de México y en el municipio de Santiago Tianguistenco, existen
empresas de giro textil que con su produccién y el uso de colorantes pueden
generar una considerable cantidad de aguas residuales contaminadas. Estas
aguas residuales a menudo contienen sustancias téxicas y compuestos quimicos

gue pueden ser dafiinos para los ecosistemas acuaticos y la salud humana.

El indigo Carmin (IC) es considerado uno de los componentes mas contaminantes
encontrados en los efluentes de la industria textil. Su uso puede tener efectos
negativos en la salud humana y en el medio ambiente, ya que se ha reportado que

es irritante para la piel, los ojos y las mucosas.

Por otro lado, la produccion anual de agave mezcalero en México y la cantidad de
desechos generados durante la produccion del mezcal justifican la necesidad de
implementar métodos adecuados para la gestion de estos residuos. Sin embargo,
se ha explorado la posibilidad de aprovechar estos residuos para obtener

diferentes productos, como materiales adsorbentes.
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En este trabajo se utilizara la penca de agave mezcalero como materia prima para
la extraccion de un material a base de celulosa, el cual se evaluard como material

adsorbente para eliminar el color en agua.

La celulosa de penca de agave, derivada de las fibras de agave, ha demostrado una
alta capacidad de adsorcion, estabilidad quimica y biodegradabilidad, lo que la
convierte en un material atractivo para la remocién de contaminantes en soluciones
acuosas. Su estructura porosa y su alta area superficial brindan sitios de adsorcion

efectivos para una amplia gama de contaminantes organicos e inorganicos.

Ha sido estudiada para la remocion de metales pesados, colorantes, compuestos
organicos, y otros contaminantes presentes en aguas residuales industriales. Su
capacidad para adsorber eficazmente estos contaminantes la convierte en un

candidato atractivo para su uso en procesos de tratamiento de aguas residuales.

Las etapas para utilizar la celulosa de penca de agave como adsorbente incluyen la
obtencién de la celulosa de la penca de agave, su modificacidbn quimica o fisica
para mejorar sus propiedades de adsorcion, y su posterior aplicacion en el

tratamiento de aguas residuales.

La investigacion en este campo ha demostrado que la celulosa de agave puede
ser una alternativa sostenible y efectiva para la remocién de contaminantes,
ofreciendo ventajas como su disponibilidad, bajo costo y capacidad de adsorcion.
Estudios han explorado diferentes aspectos como la cinética de adsorcion,
equilibrio de adsorcion, y la optimizacion de condiciones para maximizar su

eficiencia como adsorbente.



Planteamiento del
problema, Justificacion,
Hipdtesis y Objetivos
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PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En el Estado de México y en el municipio de Santiago Tianguistenco, existen
empresas de giro textil que generan aguas residuales con color y muchas de ellas
necesitan modificar o implementar sus procesos de tratamiento para cumplir con la
NOM-001-SEMARNAT-2021. La industria textii es el segundo sector mas
contaminante del agua generando el 20% de todas las aguas residuales. Utiliza 93
mil millones de metros cubicos de agua al afio, suficiente para satisfacer las
necesidades de cinco millones de personas. Ademas, libera medio millon de
toneladas de microfibras en el océano anualmente. La produccion de una camisa
de algodon requiere 4,100 litros de agua, mientras que un par de jeans requieren
7,500 litros. El consumo excesivo de agua en el proceso de produccidon contribuye
al impacto ambiental negativo de la industria. Para abordar este problema, se
requiere un tratamiento adecuado de las aguas residuales textiles, utilizando una
combinacion de tecnologias como el cribado, la homogeneizacion, la neutralizacion,
los procesos fisicoquimicos, absorcion, el tratamiento bioldgico y la filtracion o

evaporacion adicional para reutilizar el agua (Bolafos, 2010).

Los colorantes son compuestos quimicos utilizados para dar color a diversos
materiales, incluyendo textiles. En la industria textil, los colorantes se utilizan para
tefiir las telas y crear una amplia gama de colores y disefios. Sin embargo, es
importante tener en cuenta que los colorantes pueden tener un impacto significativo
en el medio ambiente si no se manejan adecuadamente.

La produccion y el uso de colorantes en la industria textil pueden generar una
considerable cantidad de aguas residuales contaminadas. Estas aguas residuales
a menudo contienen sustancias toxicas y compuestos quimicos que pueden ser
dafinos para los ecosistemas acuaticos y la salud humana. Ademas, los colorantes
también pueden ser una fuente importante de contaminacion del agua debido a su

liberacién durante el proceso de lavado de las prendas tefidas.
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Para abordar este problema, es crucial que las empresas textiles cumplan con las
regulaciones ambientales, como la NOM-001-SEMARNAT-2021 en México, que
establece limites para los contaminantes en las descargas de aguas residuales.
Estas regulaciones buscan garantizar un manejo adecuado de las aguas residuales
textiles, incluyendo el tratamiento adecuado de las mismas antes de su liberacion al
medio ambiente (De la Pefia, 2013).

El indigo Carmin (IC) es considerado uno de los componentes mas contaminantes
encontrados en los efluentes de la industria textil. Su uso puede tener efectos
negativos en la salud humana y en el medio ambiente, ya que se ha reportado que
es irritante para la piel, los ojos y las mucosas. Por lo tanto, es fundamental buscar
métodos efectivos de remocion de este colorante para minimizar su impacto en el

aguay el suelo.

Por otro lado, la produccién anual de agave mezcalero en México y la cantidad de
desechos generados durante la produccion del mezcal justifican la necesidad de
implementar métodos adecuados para la gestion de estos residuos. El mezcal es
una bebida alcohdlica tradicional que se obtiene del agave, y su produccion esta en
aumento debido a la creciente demanda. Sin embargo, este proceso de
produccidongenera residuos liquidos llamados vinazas y residuos sélidos conocidos
como bagazos. Estos desechos pueden tener un impacto negativo en el medio
ambiente,especialmente si no se gestionan correctamente.

Los residuos generados de la produccion de mezcal representan un problema de
disposicion debido a su volumen y composicion. Sin embargo, se ha explorado la
posibilidad de aprovechar estos residuos para obtener diferentes productos, como
materiales adsorbentes.

El bagazo de agave es un material de desecho del proceso de mezcal y tiene una

disponibilidad abundante, por lo tanto, las fibras lignocelulésicas del agave tienen el
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potencial para ser utilizadas para la remocion de contaminantes en diversas
aplicaciones industriales y ambientales.

Por lo tanto, en este trabajo se utilizara la penca de agave mezcalero como
materia prima para la extraccion de un material a base de celulosa, el cual se

evaluard comomaterial adsorbente para eliminar el color en agua.

JUSTIFICACION

Es esencial implementar métodos de gestion de residuos alternativos, como el
compostaje 'y el tratamiento fisicoquimico, para minimizar los impactos
ambientales y proteger la calidad del agua y la salud publica. Ademas, la
produccion masiva de mezcal en estados como Oaxaca genera una cantidad
significativa de bagazo, lo que destaca la importancia de encontrar soluciones
sostenibles para su manejo. Lacorrecta gestion de estos desechos contribuira a
preservar los recursos naturales, proteger la salud publica y promover el desarrollo
sostenible en la industria del mezcal en México. El bagazo al ser un material
lignocelulésico tiene un alto contenido de carbohidratos que pueden ser
aprovechados para la produccion de aditivos naturales, polimeros,
biocombustibles, composta y materiales adsorbentes, con caracteristicas

biodegradables y biocompatibles.

Por otro lado, la problematica del color en las aguas residuales se debe a la
presencia de tintes y productos quimicos utilizados en diversos procesos
industriales y domeésticos. Estas aguas residuales presentan una composicion
extremadamente variable. El problema radica en que el tratamiento convencional
de aguas residuales no esta disefiado para eliminar eficientemente los colorantes,
lo que puede resultar en la liberacién de aguas residuales contaminadas con colores
intensos en los cuerpos de agua receptores.

Este fendmeno del color en las aguas residuales plantea una serie de desafios. En

primer lugar, los colorantes pueden ser toxicos y dafinos para los organismos
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acuaticos, afectando negativamente la flora y fauna en los cuerpos de agua
receptores. Ademas, la presencia de agua residual coloreada puede dificultar la
identificacion y monitoreo de otros contaminantes presentes en el agua, lo que
dificulta la evaluacion de su calidad y la implementacion de medidas de mitigacion

adecuadas.

El agua con color puede ser una sefal de la presencia de contaminantes en el
agua, como compuestos organicos e inorganicos. Si no se eliminan de manera
adecuada, estos contaminantes pueden tener efectos perjudiciales en los
ecosistemas acuaticos y en la salud humana.

La adsorcion es un proceso eficiente para eliminar el color y otros contaminantes
del agua. Los materiales a base de celulosa, como las cascaras de frutas o los
residuos agricolas, son especialmente adecuados como bioadsorbentes debido a
su alta capacidad de adsorcion y disponibilidad. Estos materiales pueden adsorber
los compuestos que causan el color y otros contaminantes presentes en el agua,

loque resulta en una mejora en la calidad del agua.

Ademas de los beneficios ambientales, el tratamiento del agua por adsorcion
también tiene implicaciones estéticas importantes. El agua con color puede ser
visualmente poco atractiva y afectar negativamente la percepcion de la calidad del
agua. Al eliminar el color y otros contaminantes del agua por adsorcidon puede
mejorar la apariencia del agua, lo que a su vez puede aumentar la aceptacion de
esta. El tratamiento del agua por adsorcion utilizando materiales a base de celulosa
como bioadsorbentes es una estrategia efectiva y sostenible para eliminar el color
y otros contaminantes del agua. Esto ayuda a proteger el medio ambiente, preservar

la calidad del agua y garantizar la salud publica.

La obtenciéon de celulosa a partir de la penca de agave mezcalero mediante un
tratamiento quimico para evaluar sus propiedades adsorbentes en la eliminacion del
color del agua es una estrategia justificada por varias razones. En primer lugar, la

celulosa es un material natural y renovable, o que la hace una opcion sostenible
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para el tratamiento de aguas residuales. Ademas, el agave mezcalero es
ampliamente cultivado en México, lo que significa que hay un suministro abundante
de materia prima disponible para su extraccion. La celulosa tiene propiedades
adsorbentes que le permiten atrapar y remover eficientemente compuestos
coloreados y contaminantes presentes en el agua. Esto contribuye a mejorar la
apariencia del agua tratada y potencialmente aumentar su aceptacion y consumo.
Ademas, el tratamiento puede mejorar con la modificacion de parametros como el
tamafo de particula, pH, tiempo de contacto, concentracién y temperatura para

optimizar la eficacia del proceso de adsorcion.

Con esta investigacion se pretende tratar estas dos problematicas, con la penca
de agave resultante del proceso del mezcal realizar un adsorbente que quite el
color de aguas residuales de las industrias textiles, sin general mas residuos ya
gue la parte liquida del proceso se puede fermentar para generar biocombustibles

y la parte solida se puede ocupar en aditivos en farmacos, coagulantes, etc.

OBJETIVOS
OBJETIVO GENERAL

Obtener celulosa a partir de la penca de agave mezcalero mediante un tratamiento
guimico y evaluar sus propiedades adsorbentes para la eliminacion de color en
agua, tomando en cuenta los parametros de tamafio de particula, pH, tiempo de

contacto y temperatura.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Obtener y caracterizar la penca de agave.
b) Extraer celulosa a partir de la penca de agave.
c) Caracterizar la celulosa obtenida de la penca de agave.

d) Evaluar las propiedades adsorbentes de la penca de agave y de la celulosa
obtenida, tomando en cuenta tamafio de particula, pH, tiempo de contacto,

concentracion y temperatura.
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HIPOTESIS

Los tratamientos quimicos realizados para obtener celulosa a partir de los residuos
de agave de mezcal mejoraran las propiedades adsorbentes de estos para remover

de manera eficiente el colorante indigo carmin de agua.
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1. GENERALIDADES

1.1 Estructura de los materiales lignoceluldsicos
Los materiales lignoceluldsicos son aquellos que estdn compuestos principalmente

por celulosa, hemicelulosa y lignina, se encuentran en plantas como la madera y
los residuos agricolas. Estos materiales presentan una estructura compleja, con
elementos fibrosos y una matriz amorfa, lo que los hace particularmente

interesantes para aplicaciones de adsorcion (Hongzhang, 2015).

En la Figura 1.1 se observa la estructura de los materiales lignocelulésicos, la
cual, estd constituida por elementos fibrosos (fibras, orientadas longitudinalmente
al tronco o tallo de la planta) y no fibrosos (canales de resina, vasos y células
parenquimatosas) los cuales tienen las funciones principales de brindar resistencia
mecanica, transportar liquidos y almacenar alimento (Sixta, 2006). Estos elementos
se componen principalmente de los polimeros de celulosa, hemicelulosas y
lignina, ademas de otros componentes que se encuentran en menor proporcion
(proteinas, extractivos y minerales inorganicos). La pared de estos elementos
fibrosos estad formada por un esqueleto de moléculas de celulosa ordenadas en
microfibrilas y fibrilas que estan rodeadas por hemicelulosas (funciona como

matriz) y lignina (funciona como cementante) (Mussatto, 2016).

La celulosa es el componente estructural principal, mientras que la hemicelulosa
acta como union entre la celulosa y la lignina. La lignina proporciona rigidez y
resistencia a los materiales lignocelulésicos. Estas propiedades los hacen
adecuados para su uso en la produccion de biocombustibles, enzimas, productos
guimicos, pulpa y papel, y aplicaciones de refuerzo en sistemas de embalaje
sostenible (Wiedenhoeft et al., 2005).
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Hemicelulosas

Celulosa

Lignina

Umdad de

glucosa

Figura 1.1 Estructura de los materiales fibrosos (Mussatto, 2016).

La celulosa, hemicelulosas y lignina son los principales constituyentes de la pared
celular de fibras de plantas. La morfologia de fibras depende principalmente de la
composicion y la organizacion estructural de estos constituyentes. Sin embargo,
contiene compuestos minoritarios no poliméricos que pueden ser de vital
importancia para los procesos fisiologicos de la célula. La cantidad y el tipo de estos

compuestos pueden influir mucho en procesos industriales.

1.1.1 Celulosa

La celulosa es un polisacarido compuesto de glucosa que se encuentra en las
paredes celulares de las plantas, y es el componente principal de las fibras de papel,
carton y textiles. Es el polimero natural mas abundante en la Tierra y se extrae de
materiales lignocelulésicos como madera, algodon, cafiamo y otras plantas. La
celulosa es ampliamente utilizada en la industria para la produccion de papel,
tejidos, biocombustibles y productos quimicos. Ademas, su estructura fibrosa y su
capacidad de adsorcién la hacen atil en aplicaciones de purificacién de agua y en la

fabricacion de materiales compuestos (Barbosa de Sousa et al., 2021).

T ——
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Figura 1.2 Estructura de celulosa (Wertz, 2013).

La molécula de celulosa, como se muestra en la Figura 1.2, contiene entre 5000-
10000 unidades de glucosa (grado de polimerizacion). En el material
lignoceluldsico, las moléculas de celulosa se encuentran formando enlaces de
puente de hidrogeno intra e intermoleculares lo cual produce una estructura rigida
y compacta que forman regiones cristalinas (ordenadas) y amorfas (menos
ordenadas). Las regiones cristalinas son mas dificiles de hidrolizar (enzimatica o
guimicamente) a moléculas de glucosa que las regiones amorfas. La celulosa es

insoluble en la mayoria de los solventes (Mussatto, 2016).

1.1.2 Hemicelulosa

La hemicelulosa, como se muestra en la Figura 1.3, es un componente importante
de las paredes celulares de las plantas, formado por glucosa y otros azucares
solubles en agua. Representa el 20-35% del peso seco de la madera y tiene un
grado de polimerizacién menor que el de la celulosa. La hemicelulosa es amorfa,
suave y atrae mas agua debido a su estructura abierta. Estd compuesta por una
variedad de monomeros de carbohidratos como arabinosa, manosa, galactosa,
glucosa y xilosa. Es un polisacérido natural renovable y el segundo componente
mas abundante de la biomasa lignocelulésica después de la celulosa, y tiene
potencial para producir diversos materiales y productos quimicos finos. (Gatenholm,
2004).

—
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Figura 1.3 Estructura de hemicelulosa (Heldt & Piechulla, 2011).

Son polisacéridos heterogéneos ramificados que en su estado natural tienen una
estructura amorfa. Su grado de polimerizacion es del orden de 200-300. En su
estructura quimica hay principalmente tres clases de moléculas:
a. Azucares simples, hexosas (C6: glucosa, manosa, galactosa) y pentosas
(C5: xilosa, arabinosa, ramnosa y fucosa),

b. Acidos urénicos (residuos de acidos urénico y glucorénicos) y

c. Grupos acetilos.

Las hemicelulosas son facilmente hidrolizables a sus componentes monoméricos
(azucares C5 y C6, acidos urénico, glucoronicos y acético, principalmente) (Farhat
et al., 2017).

1.1.3 Lignina

La lignina (Figura 1.4), es un material organico renovable que se encuentra en la
biomasa vegetal. Puede ser definida como un material aromatico que produce
lignina de Klason positiva. La lignina se destaca por su importancia en la
degradacion de lignocelulosa, ya que proporciona rigidez y fuerza a las plantas.
Ademas, la lignina se puede convertir en combustibles de alta densidad energética,
productos quimicos y otros productos valiosos. Es un componente clave en la

estructura de la lignocelulosa, que también incluye celulosa y hemicelulosa, y es

————— ——— —_— 1
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fundamental en la produccién sostenible de biocombustibles y productos
bioquimicos (Area, 2012).

OH

= OH

HO

= o

O\CH3 OH
o)
. HO 2
o) o)
C’j@)\( OH
HO o)

Figura 1.4 Estructura quimica lignina (Area, 2012).

H3C\

Las ligninas son el tercer componente mayoritario de los materiales lignocelulésicos,
constituyendo de un 20 a un 30% del total en la mayoria de las maderas, y de un 5
a un 15% del total en los residuos agricolas de las cosechas. Todos los
monomeros de las moléculas de lignina no se encuentran unidos de la misma
forma: algunos estan implicados en varios enlaces, mientras que otros Unicamente

en uno o dos (Mussatto, 2016).

1.1.4 Fuentes de los materiales lignocelulésicos

Los materiales lignoceluldsicos provienen de fuentes como desechos agricolas
(paja de arroz, paja de trigo, rastrojo de maiz, madera residual, etc.). Estos son
utilizados en biorrefinerias para producir una variedad de productos quimicos
comopolimeros, productos farmacéuticos y combustibles. La cadena de suministro
para las biorrefinerias esta influenciada por variables de relevo y requiere control
de los interesados para anticipar y facilitar su creacién. La purificacion de
bioetanol, especialmente a partir de fuentes lignoceluldsicas, puede realizarse

mediante
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procesos como la pervaporacién y un esquema clasico que implica destilacion,
despojo de vapor, columna rectificadora y deshidratacion para producir etanol
anhidro (Oliveira, 2021).

1.2 Produccién anual de agave mezcalero en México
De acuerdo con la bausqueda realizada, la produccion anual de agave mezcalero en

México ha experimentado un crecimiento significativo en los Ultimos afios. En 2014,
la produccién de mezcal alcanz6 aproximadamente 3.9 millones de litros. Sin
embargo, para 2021, se estima que la produccion anual de agave mezcalero en
México ha aumentado a alrededor de 8 millones de litros. Este aumento en la
produccién refleja el creciente interés y demanda tanto a nivel nacional como
internacional por esta tradicional bebida mexicana. Cabe destacar que Oaxaca es
el principal estado productor de mezcal en México, generando la mayoria de la
produccion total (Rios-Corona, 2016).

1.2.1 Desechos generados de la produccion de mezcal

La produccion de mezcal en México genera una cantidad significativa de desechos
gue son perjudiciales para el medio ambiente si no se tratan adecuadamente. La
produccion de un litro de mezcal genera aproximadamente 17 kilogramos de bagazo
hamedo y 10 litros de vinaza, ambos altamente contaminantes y potencialmente
toxicos. En 2021, la produccion nacional de mezcal en México gener6 alrededor
de 136,000 toneladas métricas de bagazo humedo y 80 millones de litros de
vinaza, lamayoria de los cuales probablemente fueron vertidos sin tratamiento. Sin
embargo, se estan desarrollando soluciones para reutilizar estos desechos, como
utilizar las hojas de agave como alimento para el ganado, reutilizar la vinaza para
reciclaje de envases o biocombustible, y producir pellets de fibra a partir de las
hojas de agave para alimentos para mascotas. Estas soluciones no solo protegen
el medio ambiente, sino que también crean oportunidades laborales en la industria

del mezcal(Garcia Sanchez, et al, 2019).

————— ———— —_— 1
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1.3 Pretratamientos de lignocelulosa

La cristalinidad de la celulosa y las incrustaciones de ligninas en las fibras de
celulosa hacen que los materiales lignocelulésicos sean compuestos muy estables
y resistentes a la biodegradacion, presentandose muy inaccesibles a los enzimas.
Cualquier modificacion de la estructura de la lignina que incremente la eficacia del
ataque quimico o enzimético es de interés desde el punto de vista industrial. Por lo
tanto, a menos que las ligninas sean despolimerizadas, solubilizadas o eliminadas,
no serd factible la facil hidrdlisis de celulosa y hemicelulosa en bioconversiones que
permitan la obtencién de productos de interés tecnolégico (Mathew et al., 2014).

Los objetivos fundamentales de los pretratamientos son el de modificar las
caracteristicas de estos materiales de modo que se incremente el rendimiento de
lahidrdlisis posterior, asi como:

a. Reducir la cristalinidad de la celulosa.
b. Disociar el complejo lignina-celulosa.
c. Aumentar el area superficial de la fibra de celulosa.

d. Disminuir en la medida de lo posible la presencia de aquellas sustancias que

dificulten el proceso.

Un pretratamiento eficaz deberia reunir, ademas, otras caracteristicas tales como
consumo pequefio de energia, costes de inversidn y mantenimiento bajos, uso de
reactivos baratos y facilmente recuperables y posibilidad de aplicacion a diversos
pretratamientos. Por otra parte, debe tenerse en cuenta que determinados
productos, formados durante el pretratamiento, pueden inhibir bien el crecimiento
de microorganismos celuloliticos (cuando los materiales lignoceluldsicos
pretratados se usan como fuente de carbono) o bien la actividad de los enzimas
implicados. En cualquier caso, la funcién principal de estos tratamientos es abrir la
estructura de los materiales lignocelulésicos para mejorar el acceso de los enzimas

celuloliticos.

e ————————————SSSUSS L}
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Los métodos de pretratamiento pueden clasificarse, segun su naturaleza, en:

fisicos, quimicos y bioldgicos (Mathew et al., 2014).

1.3.1 Pretratamientos fisicos

Los pretratamientos fisicos pueden subdividir los materiales lignocelulésicos en
particulas finas, mas facilmente susceptibles a la hidrdlisis acida o enzimatica, o
bien pueden descomponer los sustratos lignocelulésicos al someterlos a fuerzas
externas no mecanicas. En este sentido, se consideran dos categorias generales
de pretratamientos fisicos: mecénicos y no mecéanicos:
= Los pretratamientos mecanicos utilizan fuerzas cortantes e impactantes
para producir un sustrato fino de bajo indice de cristalinidad y elevada
superficie especifica. Sin embargo, las ligninas permanecen asociadas y
siguen actuando como barreras en la accesibilidad del enzima.
= Entre los pretratamientos no mecanicos puede incluirse el uso de
irradiacion, temperatura o vapor de agua. Debido a que la irradiacion con
electrones da lugar a una amplia despolimerizacion de los materiales, se ha
empleado para mejorar la digestibilidad de pajas y maderas sometidos a la
accion de microorganismos procedentes de rumiantes (Mathew et al., 2014).
La utilizacion de vapor a presion y temperatura elevadas (4 MPa y 185-240 °C,
respectivamente) da como resultado la descomposicién de algunas hemicelulosas
gue se convierten en acidos urénicos y otros acidos (principalmente acético),
capaces de catalizar la reaccion de despolimerizacién de hemicelulosa y lignina.
Después del tratamiento con vapor, el residuo puede ser descargado
explosivamente mediante una drastica disminucion de la presién o vaciado tras un
proceso gradual de "bleed-down”"*. Este tipo de pretratamiento es atractivo porque
permite el fraccionamiento selectivo de los tres tipos de componentes (celulosa,
hemicelulosa y lignina) en un amplio rango de maderas y residuos agricolas

(Mathew et al., 2014). Mientras que la lignina y la hemicelulosa recuperadas pueden
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ser transformadas en productos Utiles, la celulosa puede ser hidrolizada mas

facilmente.

1.3.2 Pretratamientos quimicos

Extracciéon quimica

Existen diversos métodos quimicos para la extraccién de celulosa, entre los cuales
cabe destacar la hidrolisis acida o alcalina, método combinado e hidrdlisis
enzimatica. La hidrdlisis acida consiste en la resuspension de la materia organica
en agua desionizada con una concentracion conocida de acido, generalmente acido
sulfarico o &cido clorhidrico. La adicién de &cido provoca un cambio en la carga
superficial sobre las particulas y estabiliza la suspension. Tras un determinado
tiempo de reaccion, se inactiva la reaccion y el material extraido es sometido a
procesos de separacion y lavado para la obtencion de la celulosa. El proceso de la
hidrolisis alcalina es similar a la hidrdlisis acida, aunque la biomasa previamente
desecada es mezclada con soluciones alcalinas (como hidréxido de sodio o potasio)
para posteriormente purificar el extracto. EI método combinado ha sido empleado
para la extraccion de celulosa a partir de la biomasa seca. Este consiste en el lavado
de la materia con metanol en condiciones determinadas (acidas, basicas o neutras)
para la eliminacion de lipidos, seguido del blanqueamiento de los residuos y lavados
acidos y basicos. En cuanto a la hidrélisis enzimatica, se somete la biomasa a una
solubilizacion enzimatica capaz de disolver componentes celulares que no son
fibras, siendo empleadas usualmente xilanasas y lacasas. El residuo de dicha

solubilizacion es filtrado y tratado para la purificacion de la celulosa (Moral, 2012).

1.4 Aplicaciones

La celulosa, exhibe un comportamiento elastico al ser aplicada tension, aunque
difiere por poseer un mayor grado de cristalinidad (Moral, 2012). Dada la
abundancia de la produccion de este polimero, tiene el potencial de ser utilizado
para una variedad de aplicaciones. El alto grado de cristalinidad y capacidad de

absorcion la vuelven un competente ideal para la fabricacion de medicamentos e

————— ———— —_— 1
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hidrogeles, con viscosidad regulada, en la industria farmacéutica. Ademas, puede
ser utilizada como excipiente en la fabricacion de farmacos (Shokri & Adibkia, 2011;
Moral, 2012). En la cosmética, el biopolimero se emplea como gelificante de
champus, cremas y lociones. Esto se debe a que la cristalinidad de la celulosa
mejora las propiedades de recubrimiento, sedosidad, duracion y adherencia a la
piel. Una de sus aplicaciones mas conocidas es su utilidad en la fabricacion de
papel, puesto que actia como una alternativa mas favorable al medioambiente en
comparacién con la extraccion, blanqueo y pasteo de lignina (Moral, 2012). Otras
aplicaciones mencionadas por Valero-Valdivieso et al., 2013 son: fabricacion de
membranas y otros medios de separacion (con ésteres de celulosa), prendas de
vestir y materiales higiénicos desechables (con celulosa regenerada para fibras).
Las aplicaciones de la celulosa suelen variar de aquellas de la biomasa de
diferentes desechos agricolas, con que son mas especificas, siendo de interés la
produccion de productos que puedan ser beneficiados por la consistencia de la

celulosa.

1.5 Métodos de cuantificacién de celulosa

Método de Kurschner y Hoffer

Consiste en pesar 1 g de materia anhidra libre de extractos, se coloca en un
matraz,se afiade 20 mL de etanol y 5 mL de acido nitrico concentrado. Se hierve
en bafio maria a reflujo durante 30 minutos. La solucion se pasa por un filtro
Gooch de porosidad media y peso conocido. El liquido se desecha y el sdlido se
somete a unasegunda digestién de 30 minutos con 25 mL de etanol-acido nitrico.
Se realiza una decantacion como en la etapa anterior y se efectia una tercera
digestion con 100 mL de agua destilada por una hora. La muestra se filtra, se lava
con agua destilada caliente y posteriormente con 100 mL de solucién saturada de
acetato de sodio y por ultimo con 500 mL de agua destilada aliente. El residuo se
seca en un horno eléctrico a una temperatura de 105 °C para luego enfriarlo en un
desecador de cristal sobre silica gel y pesarlo.

El porcentaje de celulosa se calcula con la siguiente ecuacion:

11
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%C Celulosa = Por 100% Ec. 1

Po

Donde:
Por: peso seco del residuo (g).

Po: peso anhidro de la muestra (g).

Determinacién de holocelulosa

La determinacion de la holocelulosa se realiza de acuerdo con el método del clorito
(Wise et al., 1946), el cual se basa en la accion del dioxido de cloro cuyos
productosde reaccion acuosa y caliente hacen que la lignina se separe en forma
soluble. El dioxido de cloro se genera in situ utilizando clorito de sodio y &cido

acético, las ecuaciones 2 y 3 muestran la sintesis del diéxido de cloro.

NaClO, + CH;COOH — CH;COONa + HCIO, Ec. 2

4HCIO, — 2CIO, + HCIO3 + HCI + H,O Ec. 3

1g de la muestra seca y libre de extractivos (M1) se pesa y se coloca en un
recipiente con una soluciéon de 0.3 g de clorito de sodio en 32 mL de agua
destilada, a la que previamente se le afiade previamente 2 gotas de acido acético
y se pone a reaccionar en un bafio de calentamiento a 75°C durante 4 horas.
Cada 30 minutos se agitan y cada hora se les afiade lentamente 2 gotas de acido

acético y 0.32 g declorito de sodio.

Una vez enfriados los recipientes a temperatura ambiente, las muestras sometidas

a reaccion se filtran utilizando papel filtro previamente pesado. Cada una de las

muestras se lava con 200 mL de agua caliente (hasta tener color palido) y

————— ———— —_— 1
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posteriormente con 100 mL de acetona. Con ayuda de unas pinzas se coloca cada
papel filtro con muestra dentro de una capsula de aluminio calcinada y previamente
pesada (M2) y se coloca en una estufa a 40°C durante 3 dias. Al término del
secado, las muestras se colocan en un desecador por 30 minutos y se pesan

rapidamente

13
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para evitar la hidratacion de la holocelulosa. La ecuacion 4 muestra el célculo para

la determinacién del porcentaje de holocelulosa.

%Hol = MM2) , 100 Ec.4

M3

Dénde:

%Hol: Porcentaje de holocelulosa
Ms: Peso de la muestra seca, g.

M.: Peso de la capsula y del papel filtro.

Ms: Peso de la capsula, papel filtro y muestra después de secado.

Determinacion de lignina

La determinacion de lignina se realiza de acuerdo con el método ASTM D1106-56
reportado por Colin-Urieta et al., (2007). Para ello se pesa 1 g de muestra seca libre
de extractivos (M1) en un vaso de precipitado de 500 mL, se adicionan 25 mL de
acido sulfarico al 72 % (v/v) y 2.5 mL de acido bromhidrico al 40 % (v/v) y se deja
reposar por 2 horas agitandola cada 30 minutos.

Posteriormente se le adicionan 100 mL de agua destilada y se hierve durante 5
minutos. La muestra contenida en el vaso de precipitado se filtra con papel filtro
previamente pesado, y se lava con agua destilada caliente hasta pH neutro. Con
ayuda de pinzas se coloca el papel filtro en una capsula previamente calcinada y
pesada (M), y se seca a 45 °C durante 24 horas. Al término del secado, las
muestras se colocaron en un desecador por 30 minutos. La ecuacion 5 presenta el

célculo para la determinacion del porcentaje de lignina.

% Lig = M52, 100 Ec.5

Dénde:
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% Lig: Porcentaje de lignina.
M1: Peso de la muestra seca, en g.
M.: Peso de la capsula y del papel filtro.

Ms: Peso de la capsula, papel filtro y muestra después de secado.

Alfa celulosa

Es un indice que muestra la fracciébn de celulosa no degradada, de alto peso
molecular, en una pasta quimica blanqueada. Constituye la fraccién de la pasta
resistente (insoluble) a una disolucién de hidréxido de sodio a 17,5% y 9,45% bajo

condiciones especificadas.

1.6 Adsorcion

La eliminacion de color en los efluentes es muy importante para preservar el
medio ambiente, ya que incluso una pequefia cantidad de colorante en el agua
puede ser toxico y altamente visible. Dado que la eliminacion de tintes en las aguas
residualesse ha convertido en un desafig, es necesario tener un proceso que puede
eliminarlosde manera eficiente (Mohd et al., 2011). Es por ello por lo que se han
desarrollado diferentes técnicas para la remocion de tintes en los efluentes, el
color puede ser removido de aguas residuales por métodos fisicoquimicos,
adsorcion, coagulacion, floculacién, oxidacién, meétodos electroquimicos Yy
biologicos (Quintero & Cardona, 2010).

La adsorcion es el proceso mediante el cual &tomos, iones o moléculas se adhieren
a la superficie de un material, formando una pelicula de adsorbato. Es diferente de
la absorcion, que implica la penetracion de un fluido en un liquido o solido. Hay
dos tipos de adsorcidn: fisisorcion y quimisorcion. La adsorcion se utiliza
ampliamente en diversas aplicaciones industriales como la catdlisis, la purificacién
del agua y el almacenamiento de carbono. Se describen mediante isotermas, que
muestran la cantidad de adsorbato en funcién de la presién o concentracion. Hay
diferentes modelos de isotermas, como los modelos de Freundlich y Langmuir.

Irving Langmuir fue el primero en derivar una isoterma de adsorcion en 1918.

————— ———— —_— 1
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La adsorcion es uno de los procesos mas eficaces de tratamiento de aguas
residuales que las industrias emplean para reducir los contaminantes peligrosos
inorgénicos/ organicos presentes en el efluente (Yagub et al., 2014). Su simplicidad,
facil operacion, falta de sensibilidad a contaminantes toxicos, la no generacion de
subproductos (Yangang et al., 2014), la obtencién de un producto de alta calidad, la
economia del proceso, la eliminacién casi completa de las impurezas con efectos
secundarios insignificantes (Lakshmi et al., 2009) y la posibilidad de operar a
concentraciones muy bajas son algunas de sus ventajas (Gomez et al., 2014). La
eficiencia de este proceso esta relacionada directamente con la seleccién de un
adsorbente adecuado, algunas de las propiedades que estos deben de tener son:
volumen de poros accesibles para las moléculas de adsorbato, facil regeneracion,
alta superficie especifica (Gomez et al., 2014), estabilidad térmica y baja reactividad
acido/base. Estas propiedades dependen del método de preparacion, asi como el

material de partida.

1.6.1 Biosorcion

Es un proceso en el que biomoléculas como las proteinas, polisacaridos y otros
componentes de los organismos vivos se utilizan para adsorber compuestos
guimicos, metales pesados o colorantes de soluciones acuosas 0 gaseosas. Este
proceso se ha convertido en una técnica atractiva para el tratamiento de aguas
residuales y la remocién de contaminantes del medio ambiente debido a su

eficiencia y su caracter respetuoso con el medio ambiente.

La biosorcién es un proceso fisicoquimico que incluye los fendmenos de adsorcion
y absorcion de iones y moléculas. La tecnologia de biosorcion es muy similar a la
del carb6n activado e intercambio i6nico. Esta tecnologia principalmente esta
dirigida a la remocién de metales pesados o metaloides de soluciones diluidas por
diferentes materiales de origen biolégico (algas, hongos, bacterias, frutos, productos
agricolas y algunos tipos de polimeros) estos materiales se encuentran en

gran
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abundancia en la naturaleza y su transformacion a biosorbentes no es un proceso
costoso. La biosorcion ocurre cuando los cationes de los metales se unen por
interacciones electrostéticas a los sitios anidénicos que se encuentran en la pared
celular de los citados materiales biosorbentes. Estos sitios que sirven como centros
activos para la biosorcion se encuentran ubicados en los grupos carboxilo, hidroxilo,
amino, imina, sulfénico, que forman parte de la estructura molecular de la mayoria

de los polimeros de origen biologico (Tapia, 2002).
1.6.2 Biosorbentes

Los biosorbentes son materiales derivados de microorganismos, bacterias, hongos,
algas marinas, plantas o algunos polimeros naturales. Estos biosorbentes para ser
aplicados necesitan ser pretratados quimicamente para tener una mejor capacidad
de adsorcion en los procesos de aplicacion como remocion de metales pesados 0
recuperacion de especies metélicas en solucion. Los biosorbentes son capaces de
adsorber especies idnicas de metales en soluciones acuosas, esta propiedad es
bien utilizada en la biorremediacion y recuperacion de efluentes industriales
contaminados con metales pesados.

Para llevar a cabo el proceso de biosorcion, el biosorbente es expuesto a la
concentracion inicial del colorante por un periodo de tiempo, el estado de equilibrio
es el estado predominante para la biosorcion del sistema examinado, la
concentracion final tiene que ser determinada cuando se comparan las

concentraciones en el equilibrio (Jeyakumar, 2015).

1.6.3 Mecanismos de remocion

La complejidad que las estructuras biosorbentes presentan, implica que existan
diferentes maneras de que los contaminantes sean capturadas. Los mecanismos
de biosorcion son variados y dependen en cada caso de la sustancia a ser
reteniday del material sorbente. En muchas ocasiones no son faciles de explicar

los
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mecanismos que tienen lugar en un proceso de biosorcion. El proceso continua
hasta que se alcanza el equilibrio.

El proceso de biosorcion, se caracteriza por la retencion de las sustancias, en la
superficie del biosorbente, esta retencion puede darse mediante la interaccién de la
sustancia a grupos funcionales, que se encuentran en la superficie como carboxilos,
hidroxilos, fosfatos, también ocurren procesos de difusién. Son mecanismos de
cinética rapida, que no presentan alta dependencia en la temperatura y pueden
estudiarse en detalle mediante la utilizacion de modelos de las isotermas de
Langmuir y Freudlich (Jeyakumar, 2015).
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S
2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Las actividades descritas en el diagrama (Figura 2.1) se realizaron en el laboratorio

de Instrumental del Tecnolégico de Estudios Superiores de Tianguistenco.

Se cort6 en pedazos
pequenos, se trituré y
tamizo.

v

Se sometio a un tratamiento
alcalino en presencia de peréxido
de hidrégeno a 50 °C durante 3
horas.

Una vez caracterizada la
penca de agave se
evaluaron las propiedades

obtenida.

I

adsorbentes de la celulosa | ==/

Se evaluara el efecto del tamaiio de
particula, pH, tiempo y temperatura.

El blanqueamiento se llevo a cabo a
50 °C durante dos horas de tiempo de
contacto. Se filtré y se lavé con agua
desionizada hasta alcanzar pH neutro
y se seco en una estufa de
conveccion a 50 °C durante 5 dias.

v

N\

I

Para cada propiedad se peso 0.1g
del material en tubos cénicos a los
cuales se les agregaran 10 mL de
una solucién de 50 mg/L de
colorante indigo Carmin (IC) y se
pusieron en contacto por 24 horas
en un rotor mecanico a temperatura
ambiente.

Al término de la reaccion las fases se
separaron por filtracion, la fase sdlida
se lavé con agua destilada para
eliminar el exceso de reactivo,.

Posteriormente se sometié a un
blanqueamiento en presencia de
peroxido de hidrégeno a bajas
concentraciones y en condiciones
alcalinas

I

Figura 2.1 Diagrama del procedimiento y descripcién de las actividades realizadas para
la remocién de IC con celulosa de penca de agave.

2.1 0Obtencion y acondicionamiento de la penca de agave

La penca de agave se recolecto de una fabrica de mezcal artesanal localizada en el

municipio de Tenancingo, Estado de México. Se cortdé en pedazos pequefios, los

cuales se lavaron con agua destilada, se secaron a temperatura ambiente por dos

dias y después en un horno de secado a 60 °C por 5 dias. Después de molieron y

se tamizaron utilizando un tamiz malla 60, 80 y 100.

18



>
A Capitulo 2. Desarrollo experimental

B —
e ———— - 1

2.2 Extraccion y caracterizacion de la celulosa obtenida a partir de la penca
de agave

La penca de agave se utilizo6 como materia prima para la produccion de un
material a base de celulosa, para ello, la penca de agave con corteza y
descortezada a diferentes tamafios de particula (#60, #80 y #100) una vez secas y
trituradas se sometierona un tratamiento alcalino, se mezclaron 20 g de bagazo de
agave seco con 400 mLde solucion de NaOH 0,375 mol/L y 5 mL de una solucion
de H2028 mol/L. La mezcla se agité suavemente con la mano para permitir que las
fibras de bagazo sehidrataran completamente y luego se colocaron en un bafio de
agua (LabTech, LSB-030S) a 50°C durante 3 horas con agitacion constante. Al
término de la reaccion las fases se separaron mediante filtracion, el licor se
desecho, mientras que la fase solida se lavo con agua destilada para eliminar el
exceso de reactivo y llegar a un pH neutro, posteriormente se secO en una estufa
(Terlab, TE-H45D) a 50 °C durante24 horas. La muestra obtenida se sometié a un
blanqgueamiento a 50 °C con 50 mLde H2022 mol/L y 50 mL de NaOH 0,5 mol/L
durante 2 horas de tiempo de contacto. El sélido remanente se recuperd mediante
filtracion y se lavo con agua desionizadahasta alcanzar pH neutro y se secé en una
estufa de conveccion a 50 °C durante 5dias. Se incluyd una etapa de hidrolisis
acida para aumentar el grado de cristalinidad del material blanqueado y eliminar
impurezas inorganicas. Para esto, se realizé una hidrdlisis con la siguiente relacion;
1 g de bagazo de agave blanqueado por cada 20mL de H2S04(5%vV) a 50 °C en un
bafio maria por 2 horas. Luego, la muestra sdlida obtenida se lavo y sec6é. La
penca de agave en su forma natural y con los dos tratamientos recibidos se

caracterizé mediante IR-FT y Difraccion de rayos-X.

2.2.1 Andlisis infrarrojo

Las muestras solidas bajo estudio se analizaron por infrarrojo. Con el objetivo
especifico de analizar los grupos funcionales de la penca de agave mezcalero. Los

patrones de infrarrojo FTIR varian 640, 16 scans, resolucion 4 cm™.

e ————————————SSSUSS L}
19



>
A Capitulo 2. Desarrollo experimental

B —
e ———— - 1

2.2.2 Andlisis de difraccion de rayos-X (DRX)

Las muestras solidas bajo estudio se analizaron por difraccion de rayos X. Con el
objetivo especifico de analizar la cristalinidad de la penca de agave mezcalero.
Los patrones de difraccién de rayos X de los diferentes materiales se obtuvieron
con un difractémetro Discovery D8, operado con radiacion de cobre Ka (A=1.5418
A°), 35 KV y tamafio de paso de 0.030.

2.3 Estudio preliminar de los materiales obtenidos

Con los materiales obtenidos se realizdé una prueba preliminar de la remocién de
indigo carmin, colocando 0.1 g de cada material (penca natural sin corteza, penca
natural sin corteza tratamiento 1, penca natural sin corteza tratamiento 2, penca
natural con corteza, penca natural con corteza tratamiento 1, penca natural con
corteza tratamiento 2) en tubos conicos de 15 mL, con 10 mL de una solucion de
50 mg/L del colorante, los cuales se pusieron en agitacion por 24 horas en un rotor
mecanico a 40 rpm, después de terminado el tiempo de contacto, las fases se
separaron y a la fase liquida se le cuantificé indigo carmin por UV-Vis a una

longitud de onda de 610 nm.

2.4 Evaluacion de las propiedades adsorbentes de la celulosa de la penca de
agave

Los materiales que mostraron la mayor capacidad de adsorcion durante los
experimentos preliminares se utilizaron para evaluar el efecto de diferentes

parametros sobre la eficiencia de remocion de IC.

2.4.1 Efecto del tamafio de particula
Los materiales en su forma natural se molieron y tamizaron en tres tamafios de

particula diferentes, malla No. 100, 80 y 60. De cada tamafio de particula se
pesaronpor triplicado 0.1 g del material en tubos conicos de 15 mL, a los cuales se
les agregd 10 mL de una solucién de 50 mg/L de colorante indigo Carmin (IC) y se
pusieron en contacto por 24 horas en un rotor mecanico a temperatura

ambiente, terminado el tiempo de contacto, se separaron las fases y a la fase

liquida se le cuantificé la concentracion final de IC.
|
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2.4.2 Efecto del pH

Se pesaron 0.1 g celulosa de agave por triplicado con el tamafio de particula que
removié mejor al colorante, de acuerdo al apartado anterior, en tubos conicos de 15
mL, a los cuales se les agreg6é 10 mL de soluciones de 50 mg/L de colorante IC a
diferentes pH (2, 4, 6, 7, 8 y 10) y se pusieron en contacto por 24 horas en un rotor
mecénico a temperatura ambiente, terminado el tiempo de contacto, se separaron
las fases y con la fase liquida se cuantificd la concentracion final de IC por
espectroscopia UV-Vis.

2.4.3 Efecto del tiempo

Se pesaron 0.1 g por triplicado de celulosa de agave en tubos conicos de 15 mL, a
los cuales se les agregaron 10 mL de solucién de 50 mg/L de colorante indigo
ajustada al mejor pH y se pusieron en contacto a diferentes tiempos (5, 10, 15, 20,
30 min, 1, 3, 5, 8, 12, 24 y 48 horas) en un rotor mecanico a temperatura
ambiente, terminado el tiempo de contacto, se separaron las fases y con la fase

liquida se cuantifico la concentracion final de IC.

2.4.4 Efecto de latemperatura

Se pesaron en tubos cénicos de 15 mL, muestras de 0.1 g de celulosa de agave, y
se colocaron en contacto con 10 mL de una solucion de concentracion inicial de 50
mg/L del colorante IC, esto por triplicado, a diferentes temperaturas de 20, 30, 40 y
50 °C en un tanque de calentamiento con control de temperatura por un tiempo de
24 horas. Al término del tiempo anterior se separaron las fases por filtracion y a la

fase liquida se le cuantificé la concentracion final del colorante IC.
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INGENIERIA AMBIENTAL

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Obtencion y acondicionamiento de la penca de agave
La penca de agave se recolecto de una fabrica de mezcal artesanal localizada en el

municipio de Tenancingo, Estado de México. La penca de agave se cortd como se
muestra en la Figura 3.1, después en las instalaciones del Tecnoldgico de Estudios
Superiores de Tianguistenco, se cortdé en pedazos pequefios para facilitar su

molienda mecanica y su posterior tamizado, para continuar con los tratamientos.

3.2 Sintesis y caracterizacion de la celulosa obtenida a partir de la penca de
agave

Para evaluar si habia alguna diferencia en la obtencién de celulosa debido al
descortezado de la penca, se realizaron los dos tratamientos (tratamiento alcalino,
hidrdlisis) utilizando penca con corteza y descortezada, el material que se observa
en la Figura 3.2 a (PAGn-CC) se obtuvo después de moler y tamizar la penca con
corteza. A partir del material anterior se realizaron los dos tratamientos para obtener
la celulosa, estos materiales se observan en las Figuras .2 b y c, los cuales se
denominaron PAGn-CCT1 y PAGn-CCT2 respectivamente.
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Figura 3.2. a) Penca de agave natural con corteza, b) Penca de agave con corteza-
tratamiento 1 (hidrdlisis alcalina) y c) Penca de agave con corteza- tratamiento 2 (hidrélisis
acida)

La penca descortezada se cortdé en pedazos pequefios para después molerlo y
obtener el material que se observa en la Figura 3.3 a (PAGn-SC). A partir del
material anterior se realizaron los dos tratamientos para obtener la celulosa, estos
materiales se observan en las Figura 3.3 b y c, los cuales se denominaron PAGnN-

SCT1y PAGNn-SCT2 respectivamente.

Figura 3.3. a) Penca de agave natural sin corteza, b) Penca de agave sin corteza-
tratamiento 1 y c) Penca de agave sin corteza-tratamiento 2.

Los cambios que se observaron en la penca natural con y sin corteza con respecto
a los materiales tratados (tratamiento 1 y tratamiento 2) con corteza y sin corteza,
fueron que las particulas de los materiales sin corteza tenian un tamafioc mas
grande, en comparacion con los materiales con corteza. También se observo un
cambio en el color de los materiales, la penca de agave natural sin corteza presenta
un color verde claro y la penca de agave con corteza un verde oscuro (Figuras 3.2

ay3.3a).
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Cuando la penca de agave mezcalero sin y con corteza reciben los dos tratamientos
propuestos para obtener la celulosa se observa que la penca de agave sin corteza
produce materiales fibrosos de color beige con ambos tratamientos (Figura 3.3 by
c) y la penca de agave con corteza produjo materiales particulados de color verde

con ambos tratamientos (Figura 3.2 b y c).

Andlisis de espectros infrarrojos de PAG-CC y PAG-SC.
Los espectros de infrarrojo de la penca de agave con y sin corteza modificados con

los tratamientos 1 y 2, asi como las muestras naturales se analizaron mediante
espectroscopia FTIR, dichos espectros se muestran en un rango de valores de
longitud de onda de 4000 cm™ a 400 cm, como se muestra en las figuras 3.4 y 3.5.

Penca con corteza
Penca con corteza T1
Penca con corteza T2

L - o ‘K""r( s % ﬁ"r.,-‘\ W g (¥ |
16- .’>' il . | ‘A-“‘ "\ “.‘ n
124 \ " it

1.0 4 f

| |
0.0 T T ¥ T T T ¥ T T f ¥ T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000

Numero de onda

Figura 3.4 Espectro FTIR de PAGn-CC, PAGn-CCT1y PAGn-CCTZ2.

El pico de 895 cm™ se atribuye al enlace glucosidico de tipo B presente en la celulosa. El
pico que aparece en los espectros de todas las muestras en 1313 cm™ se atribuy6 a la
vibracion de los enlaces C-C y C-O de la parte aromatica de la lignina. El pico observado

en 1240 cm se asociaron al grupo C=0 de la hemicelulosa. (Ying Liu, et al, 2018).

El espectro de la muestra PAGn-CCT2 mostré la presencia de una banda de vibracion
aproximadamente a 1700 cm?, la cual no se observé en los otros espectros de la penca

con corteza.
————— ——— —_— 1
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Figura 3.5 Espectro FTIR de PAGn-SC, PAGn-SCT1 y PAGn-SCT2.

El pico de hemicelulosa ubicado en 1240 cm-1 mostré mayor intensidad en la muestra
PAGN-SC, comparada con los tratamientos, lo cual sugiere que et tratamiento fue
eficiente para eliminar la hemicelulosa de las muestras. La zona de 1200 a 1000 mostro

una purificacion de la celulosa a medida que pasaron los tratamientos.

La tabla 1 contiene los nimeros de onda mas representativos con su respectivo grupo

funcional y polimero.

Tabla 1. Bandas de absorbancia IR-FT en el estudio de penca de agave mezcalero.

Nimero de onda Asignacion/grupo funcional Polimero
(cm)
895 B enlace glucosidico Celulosa
1068 cC-0-C Celulosa
1240 C=0 Hemicelulosa
1313 c-C Lignina

cC-0
1595 Anillo aromatico Lignina
Vibracion + C=0 estiramiento

2922 C-H Celulosa
3322 O-H Celulosa
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Analisis de difraccion de rayos X PAGn-SC y PAGn-SCT2.

Los espectros de XRD de la penca natural sin corteza se muestra en la figura 3.6.

—— Penca natural sin corteza |
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Figura 3.6 Patrones de difraccién de rayos X de penca de agave natural sin corteza.

Los espectros de XRD de la penca con el tratamiento 2 sin corteza se muestran en la
figura 3.7.

—— Penca T2 sin corteza
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Figura 3.7 Patrones de difraccion de rayos X de penca de agave con tratamiento 2 sin corteza.
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Los dos tipos de muestras mostraron 3 picos caracteristicos de celulosa a 16.3°, 22.3° y

34.7°. Los resultados indicaron que la estructura de la penca de agave natural tuvo

cambios significativos en presencia del hidréxido de sodio, peréxido de hidrogeno y acido

sulfdrico.

En la figura 3.6 se observan 4 picos delgados, los cuales son caracteristicos de los

oxalatos de calcio, los cuales desaparecieron al estdn en contacto con el &cido sulftrico.

En la figura 3.7 los picos de la celulosa se distinguen con mayor facilidad ya que fueron

eliminados oxalatos y alcanz6 una cristalinidad mas pura.

3.3 Evaluacion preliminar de indigo carmin

Las pencas de agave naturales con cortezay sin corteza, y los materiales obtenidos
con los dos tratamientos (hidrélisis alcalina, hidrolisis acida) se evaluaron
preliminarmente para remover el colorante indigo carmin de soluciones acuosas y
elegir el material que mayor eficiencia tuviera para estudiar a fondo algunas
variables del proceso de sorcion tales como: tamafio de particula, pH, tiempo de

contacto y temperatura.

De acuerdo con los resultados que se observan en la Figura 3.8, la penca de agave
sin corteza (PGn-SC), removié 30% de colorante indigo carmin a partir de una
solucion de 50 mg/L, de acuerdo con los tratamientos que se le aplicaron a la penca
de agave sin corteza una vez seca y tamizada, al ser sometida a un tratamiento
alcalino en presencia de peroxido de hidrégeno modificada con el tratamiento 1
(PGn-SCT1) y modificada con el tratamiento 2 (PGn-SCT2), los resultados indican
gue el tratamiento no es tan efectivo para remover el colorante IC, debido a que sélo
remueve un 20% aproximadamente y el material al cual, se le realiz6 el segundo

tratamiento (hidrdlisis acida) denominado PGn-SCT2, removio alrededor de un 35%.
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Figura 3.8 Remocion de IC con los materiales de penca de agave sin corteza.

En la Figura 3.9, se muestran los resultados de la remocion preliminar de los
materiales de penca agave con corteza (natural, tratamiento 1 y tratamiento 2), y
estos muestran una mayor remocion del colorante indigo carmin con respecto a
los materiales sin corteza ya que duplicaron el porcentaje de remocion. La penca
de agave con corteza natural (PAGn-CC) remueve alrededor del 95%, el
material modificado con el tratamiento 1 (PAGn-CCT1) remueve alrededor del
68% y el material modificado con el tratamiento 2 (PAGn-CCT2) remueve
alrededor del80%.
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Figura 3.9 Remocion de IC con los materiales de penca de agave con corteza

3.4 Efecto del tamafio de particula

Se realiz6 la evaluacion del efecto del tamafio de particula del material en la
remocién del colorante indigo carmin. A la penca de agave con corteza, una vez
seca y tamizada a diferentes tamafos de malla (100, 80 y 60), se le realizaron los
tratamientos 1 y 2, y se observaron cambios fisicos con respecto al color del
materialen su forma natural con respecto a cada material tratado y con diferente
tamafo departicula, como se muestran en la Figura 3.10, pasa de un color verde
seco del material natural a un color verde lima de los materiales modificados con
el tratamiento 1 y un verde manzana de los materiales modificados con el

tratamiento?2.
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Malla #80

Malla#100

Figura 3.10 a) Penca de agave con corteza, tratamiento 1, malla #60, #80 y #100; b)
Pencade agave con corteza, tratamiento 2, malla #60, #80 y #100.

Todos los materiales tratados y con diferente tamafio de particula, se pusieron en
contacto con el colorante indico carmin (IC), para evaluar si el tamafio de particula
tiene algun efecto en la remocién del contaminante en estudio. En la Figura 3.11,

seobserva que el material PAG-CC en su forma natural remueve aproximadamente
un
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70% de IC, el material modificado con el tratamiento 1 remueve alrededor del 10%

y el material modificado con el tratamiento 2 remueve alrededor del 95%.

PAG-CC
100
s
80 -
o I
S 604
o
o
e
[0)
Y 40+
R
20 -
0 I ' I Ll I
Natural Tratamiento 1 Tratamiento 2
Material

Figura 3.11 Porcentaje de remocion de IC con PAG-CC de tamafio de particula #60.

En la Figura 3.12 se muestra el porcentaje de remocion de la penca de agave con
corteza con tamafio de particula #80 y se observa que el material natural remueve
aproximadamente 60%, el material modificado con el tratamiento 1 remueve

alrededor del 35% y el material modificado con el tratamiento 2 remueve alrededor
del 96%.
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Figura 3.12 Porcentaje de remocién de IC con los
materialesde PAG-CC de tamafio de particula
#80.

En la Figura 3.13 se muestra el porcentaje de remocién del IC con la penca de
agave con corteza con tamafio de particula #100, y se observa que el material
natural remueve aproximadamente 80%, el material modificado con el tratamiento
1 remueve alrededor del 50% y el material modificado con el tratamiento 2
remueve alrededor del 97%. Por lo tanto, el tamafio de particula del material si es
un factor en la remocién del colorante, para los siguientes experimentos donde se
evalla el efecto de pH, tiempo y temperatura se utilizara la penca de agave con
corteza modificada con el tratamiento 2 y tamafio de malla #100, debido a que es el
materialque presenta una mayor eficiencia en la remocién de colorante en solucion

acuosa.
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Otros autores también estudiaron el efecto del tamafio de particula de los residuos
de la seda del maiz en la remocion de los colorantes azul reactivo 19 (RB19) y rojo
reactivo 218 (RR218), el tamafio de particula que se evalué fue de 250 a 500 umy
obtuvieron una remocion del 98%, sin embargo, no observaron que este tuviera un

efecto significativo en la remocion de los colorantes (Degermenci et al.,2019).

100 | PAG-CC | ,
80 {
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Natural Tratamiento 1 Tratamiento 2

Material

Figura 3.13 Porcentaje de remocion de IC con los
materialesde PAG-CC de tamafio de particula
#100.

3.5 Efecto del pH

Se realizaron soluciones del colorante indigo carmin a diferentes pH de 2, 4, 6, 7,
8y 10, las cuales se adicionaron a la penca de agave natural (PAG-n) y penca de
agave con corteza modificada con el tratamiento 2 (hidrolisis acida) denominado
PAG-CCT2, para determinar si el pH tiene un efecto en la remociéon del

contaminante en estudio.
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En la Figura 3.14 se muestra el porcentaje de remocion del colorante indigo
carmin con la penca agave natural (PAG-n), se observa que el pH si tiene un
efecto en la remocién del contaminante, siendo los pH 4 y 7 donde se tiene una
mejor eficienciacon 51% y 36% respectivamente de porcentaje de remocion de

indigo carmin.
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Figura 3.14 Porcentaje de remocion de IC con PAG-n a diferentes pH.

Los resultados del efecto del pH en la remocién de indigo carmin con la penca de
agave modificada con el tratamiento 2 (PAG-CCT2), se observan en la Figura 3.15,
donde se verifica que este remueve mayor cantidad de indigo carmin que la penca
de agave natural, los pH que mas se destacan son pH 4 con un 93%, pH 7 con

95%y pH 10 con un 96% de remocion del colorante IC.
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Figura 3.15 Porcentaje de remocién de IC con PAG-CCT2 a diferentes pH.

De acuerdo con los resultados obtenidos del pH inicial en la adsorcion del colorante
cristal violeta con de cascara de nuez pecana (PN), cascara de castafia (PCH),
corteza de araucaria (AB) y cactus de palma (PC), los pH optimos para la
remocidénde dicho colorante con los materiales fueron los siguientes pH 2 para la
cascara denuez pecana, pH 4 para la cascara de castafia, pH 8 para corteza de
araucaria y 10cactus de palma (Pang et al., 2019), resultados que concuerdan con
los obtenidos en este trabajo que a pH 4 en donde se tiene mayores porcentajes

de remocion.

3.6 Efecto del tiempo

Los materiales de agave con corteza natural (PAG-n) y agave con corteza
modificado con el tratamiento 2 (PAG-CCT2) se pusieron en contacto con una
solucion de indigo carmin a diferentes tiempos de 5, 10, 15, 20, 30 min, 1, 3, 5, 8,
12, 24 y 48 horas, para determinar el tiempo de equilibrio, es decir el tiempo donde

el material ya no remueve mas contaminante.

————— ——— —_— 1
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En la Figura 3.16 se muestra el comportamiento cinético de la remocion de indigo
carmin con la penca de agave con corteza natural, y se observa que a partir de los
5 minutos a una hora la remocion es rapida y después a partir de 3 horas esta

comienza a ser lenta hasta observarse que a partir de las 24 horas se ha llegado a

un equilibrio.
5.0
4.5+
4
- ’ .
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Figura 3.16 Comportamiento cinético de la remocion de IC con PAG-n.

El comportamiento cinético de la penca de agave con corteza y modificada con el
tratamiento 2 se observa en la Figura 3.17, se observa también que a partir de los
5 minutos se remueve alrededor de 2.5 mg de indigo carmin por g de PAG-CCT2,
removiendo una cantidad mayor que el material PAG-n y a partir de 3 horas la
remocidén comienza a ser lenta hasta observarse que a partir de las 24 horas se ha

llegado a un equilibrio.
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Figura 3.17 Comportamiento cinético de la remocion de IC con PAG-CCT2.

Por lo tanto, el tiempo si tiene un efecto en la remocién de indigo carmin para

ambosmateriales, a mayor tiempo mayor remocion.

Shanmugarajah y colaboradores (2019), extrajeron nanocelulosa cristalina (NCC)
de residuos de biomasa de palma aceitera para remover azul de metileno y también
observaron en el estudio cinético una eliminacion rapida en los primeros minutos y
posteriormente se estabilizé a medida que la disponibilidad de los sitios activos en
NCC disminuy6 a medida que pasaba el tiempo, alcanzando el equilibrio a los 180

min.

3.7 Efecto de latemperatura

En la Figura 3.18 se muestra el porcentaje de remocién de indigo carmin con la
penca de agave con corteza natural a diferentes temperaturas (20, 30, 40 y 50 °C)

en un tanque de calentamiento con control de temperatura por un tiempo de 24
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horas, se observa que la temperatura si tiene un efecto en la remocion de IC con a
penca natural siendo las temperaturas de 17 y 50 °C donde se muestran los mejores
rendimientos 81y 75 % de remocion respectivamente.

% de remocion de IC
()]
o
1

Temperatura (°C)
Figura 3.18 Efecto de la temperatura en la remocién de IC con PAG-n.

También se evaluo el efecto de la temperatura para la remocion de indigo carmin
con la penca de agave con corteza y modificada con el tratamiento 2, al igual que
elmaterial natural se observa que a 17 y 50 °C se tienen los mejores resultados de

remocién con 99% de remocion en ambas temperaturas (Figura 3.19).
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Figura 3.19 Efecto de la temperatura en la remocién de IC con PAG-CCT2.

Comparando los resultados con los resultados obtenidos por Degermenci et al., en
2019, se observa que a medida que la temperatura aumenta de 25 a 55° C la
eficiencia de eliminacion fue 84.3% y 85.2% para los colorantes azul reactivo 19

(RB19) y rojo reactivo 218 (RR218) respectivamente.
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CONCLUSIONES

a. Al someter la penca de agave con corteza al tratamiento 2, se observaron
cambios en el color del material, asi como una mejora en la remocién del
IC.

b. Se comprobo el potencial de la penca de agave con corteza para la remocion
del colorante en soluciones acuosas, alcanzando una remocion del 95 % de
IC presente en la solucion de 50 mg/L, un tiempo de contacto de 24 horas y
un tamafo de particula #100.

c. Al evaluar los diferentes pH en el proceso de sorcién, se concluy6 que se
observa un efecto significativo en el material natural, en el material
modificado, en el cual no se observa un efecto significativo respecto a la
remocion del colorante IC.

d. Para ambos materiales se encontrd un tiempo de equilibrio de 24 hora para
la remocion del colorante indigo carmin.

e. La temperatura si tiene un efecto de remocion en ambos materiales, siendo
las temperaturas de 17 y 50 °C, donde se tiene una mayor remocion de
indigocarmin.

f. Con base a los porcentajes de remocion obtenidos, se puede considerar la
penca de agave con corteza como material lignocelulésico para la produccién

de celulosa y su aplicacion para la eliminacion del colorante IC.
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RECOMENDACIONES

Durante la extraccion de celulosa a partir de la penca de agave es

recomendable ajustar bien el pH a 7 después de cada tratamiento, para que

no haya diferencias de remocion del colorante.

= Aunque se corroboré la obtencion de celulosa en las muestras de estudio, es
necesario llevar a cabo otros andlisis instrumentales para poder caracterizar
la celulosa obtenida. Asimismo, pruebas fisicoquimicas son aconsejables
para comprobar el grado de pureza de la celulosa.

= Realizar las pruebas por triplicado para observar que tanto pueden cambiar
los resultados por muy minimos que sean.

= Cambiar el acido sulfarico por acido fosférico, para realizar la activacion en
el tratamiento 2.

= Evaluar el efecto de tiempo, concentracion y temperatura para la sorcion de

IC, ya que por falta de tiempo no se pudieron llevar a cabo.
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ANEXOS
Andlisis de espectros infrarrojos de PAG-CCy PAG-SC.
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Figura 1. Espectro FTIR de PAGn-CC, PAGn-CCT1 y PAGn-CCT2.
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Figura 2. Espectro FTIR de PAGn-SC, PAGn-SCT1 y PAGn-SCT2.
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Tabla 1. Bandas de absorbancia FTIR en el estudio de penca de agave mezcalero

Numero de onda Asignacion/grupo funcional Polimero
(cm™)
895 B enlace glucosidico Celulosa
1068 C-0-C Celulosa
1240 C=0 Hemicelulosa
1313 Cc-C Lignina

Cc-0O
1595 Anillo aromatico Lignina
Vibracion + C=0 estiramiento

2922 C-H Celulosa
3322 O-H Celulosa
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Analisis de difraccion de rayos X PAGn-SCy PAGn-SCT2.
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Figura 3. Patrones de difraccion de rayos X de penca de agave natural sin corteza.
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Figura 4. Patrones de difraccion de rayos X de penca de agave con tratamiento 2 sin
corteza.
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