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RESUMEN

En la presente investigacion, se destaca la importancia de aplicar procesos quimicos y
tecnoldgicos, para la obtencion de materia prima de los pseudotallos del banano. Mediante una
hidrolisis &cida, una extraccion alcalina y blanqueamiento, se logro obtener celulosa, la cual, al
analizarla mediante FTIR, se obtuvo una coincidencia de 84,61%. Como segundo paso, se
procedio a tratar la muestra con una soluciéon quimica utilizando NaOH al 19%. Pasado un
tiempo, se aplicé CS; al 45% y NaOH al 8 %, hasta formar una jalea naranja. Posteriormente,
fue pasada por una serie de soluciones, de H>SO4 al 10,5% , sulfato de cinc al 1,65% vy sulfato
de magnesio al 25,04%, con lavado posterior; nuevamente aplicacion de &cido sulfarico al 10%,
calentamiento de la muestra a 65°C, aplicacion de NaOH al 10% a una temperatura de 65°C
durante 10 min, lavado para retirada de residuos y secado de la muestra. De este modo, se ha
realizado la regeneracion de la celulosa y la solidificacion del material .

Del resultado del tratamiento anterior, se ha obtenido celofan que, al analizarlo por
FTIR, se ha logrado una coincidencia del 73,62%. Tras mezcla con PVA , agua y acido acético
en diferentes concentraciones, para formar las peliculas de biopolimero, se obtuvo la
dosificacion dptima que, al realizar el analisis FTIR, se compard la similitud del bioplastico con
la del celofan, obteniendo un porcentaje de 61,58%.

Una vez obtenido el biopolimero, se realizaron pruebas fisicas y quimicas para

determinar las caracteristicas de mismo.

Palabras Claves: Celulosa, celofan, pseudotallo, biopolimero, FTIR.
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ABSTRACT

In this research, the importance of applying chemical and technological processes to obtain raw
material from banana pseudostems is highlighted. By means of acid hydrolysis, alkaline
extraction and bleaching, cellulose was prepared, which, when analyzed by FTIR, a coincidence
of 84.61% was obtained. As a second step, the sample was treated with a chemical solution
using 19% NaOH. After some time, CS2 at 45% and NaOH at 8% were applied, until an orange
jelly was formed. Subsequently, it was passed through a series of solutions, 10.5% H2S04,
1.65% zinc sulfate and 25.04% magnesium sulfate, with subsequent washing; again application
of 10% sulfuric acid, heating of the sample to 65°C, application of 10% NaOH at a temperature
of 65°C for 10 min, washing to remove residues and drying of the sample. In this way, the
regeneration of the cellulose and the solidification of the material have been carried out.

From the result of the previous treatment, cellophane has been obtained which, when analyzed
by FTIR, has achieved a coincidence of 73.62%. After mixing with PVA, water and acetic acid
at different concentrations, to form the biopolymer films, the optimal dosage was obtained
which, when performing the FTIR analysis, compared the similarity of the bioplastic with that
of cellophane, obtaining a percentage of 61, 58%.

Once the biopolymer was obtained, physical and chemical tests were carried out to determine

its characteristics.

Keywords: Cellulose, cellophane, pseudostem, biopolymer, FTIR.
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CAPITULO 1

INTRODUCCION

En el mundo, la contaminacion es un problema ambiental de enormes
dimensiones, que causa inconvenientes muy graves, cada vez mas dificiles de resolver
(Dominguez, 2015). En la era del consumismo, el PET (tereftalato de polietileno) es
considerado uno de los principales desechos contaminantes, siendo uno de los plasticos
mas utilizados y perecederos. La presencia del PET en la naturaleza, es ocasion
directamente de la mano del hombre, estando derivado del actual estilo de vida.

La aplicacion de una nueva tecnologia, que permita la obtencion de polimeros
naturales como almidén, celulosa, glucogeno, quitina, lignina, etc., reducird de manera
drastica el uso de plasticos procedentes de combustibles fosiles.

Segun datos del Ministerio de Agricultura y Ganaderia del Ecuador (MAG), el
area de cultivo de banano es de aproximadamente 162.236 hectareas y 4.473 son los
productores de la fruta.

La produccion bananera se encuentra mayoritariamente en las provincias de El
Oro, Guayas y Los Rios, correspondiendo don el 41%, 34% y 16% de los productores,
respectivamente. La mayor parte de los pequefios productores de banano del pais se
encuentra en la provincia del Oro con un aproximado del 42%, siendo asi los productores
principales las provincias de Guayas y Los Rios (Ministerio de Comercio Exterior, 2017)

De la composicion total de la planta de banano, se considera que es consumible el
12% de ésta, teniendo en cuenta que el arbol de banano, ademas de la fruta, contiene

tallos, pseudotallos, hojas y Flores (residuos de cultivos).
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Tabla 1
Composicion de la planta de banano

Racimo (fruto) 10-20%

Pseudotallo 50-60%
Raquis 3-5%
Flor y Hojas 5-10%

Fuente: (SIAP, 2016)

El pseudotallo es considerado como el principal desecho en la produccion de
banano, siendo mayormente destinado como abono, pues no ha tenido un notable uso
desde el punto de vista industrial. El pseudotallo de banano se considera una madera
suave, y esta constituido principalmente por almidon, celulosa, hemicelulosa y lignina
(Carchi, 2014.

Se han investigado por muchos afios estos polimeros y, con ellos, se han creado
distintos productos, llegando a la elaboracion de plasticos biodegradables o
biocompuestos (combinacion de polimeros) (Carchi, 2014).

La investigacion se centra en la produccion de biopolimeros, empleando los
componentes concentrados en el pseudotallo de banano, extraidos a través diversos

procesos.

Problema

La constante fabricacion y empleo de plasticos procedentes del petroleo, han
aumentado durante las ultimas dos décadas, aproximadamente 500 millones de toneladas
anuales. Esto es debido a su bajo costo y sus caracteristicas fisicas quimicas que se
adaptan a diferentes usos.

De los plasticos producidos anualmente, sélo el 40 % es depositado en
contenedores de basura, y menos del 3% son reciclados, provocando una alta

contaminacion al ambiente, agua y considerables pérdidas de flora y fauna, en

15



ecosistemas terrestre y marinos (Malathi, 2014)

Las bolsas plasticas utilizadas comunmente, estdn compuestas de (PE) o (PP); dos
tipos primordiales de estos plasticos, el polietileno de baja densidad (LDPE) vy el
polietileno de alta densidad (HDPE), se consideran no biodegradables. Pueden pasar
siglos hasta que este tipo de plastico se descomponga (Mller et al., 2012)

El Instituto Nacional de Estadistica y Censos (INEC) advierte que el pais acumula
en promedio 12.613 toneladas de residuos sélidos por dia. De media, un habitante de la
zona urbana produce 0,83 kg de residuos al dia promedio. De los residuos nacionales, el
44% son desechos inorganicos, y el 11% pertenece Unicamente a plasticos, donde 6,51%
corresponde a plastico suave (5.671,28 toneladas diarias) y el 4,45% (821,11 toneladas

diarias) son plastico rigido (INEC, 2020)

Justificacion

Debido a la creciente contaminacion pléstica, el desarrollo de polimeros
biodegradables es actualmente un area de investigacion muy activa. El objetivo es crear
nuevos materiales para reemplazar los plasticos convencionales, con otros obtenidos de
fuentes naturales renovables, garantizando una mejora del medio ambiente, y un nivel de
vida mejor para la comunidad.

A razon de lo anterior, esta investigacion tiene el objetivo obtener celulosa,
partiendo de los pseudotallos del banano. El uso de estos residuos, como fuente primaria
para la obtencion de celofan, afianzan los beneficios de la presente investigacion, para la
obtencion de materiales basados en métodos eficientes para el medio ambiente. De este
modo, llegar a comprender la eficiencia de la celulosa, y aplacando el uso desmedido de

los derivados de petroleo, para la conformacion de distintos tipos de plasticos.
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Delimitacion
La investigacion y obtencién del biopolimero se realizé en los laboratorios de
Ciencias de la Vida, de la Universidad Politécnica Salesiana, en la sede de Cuenca,

Ecuador.

Explicacion del problema

El problema principal del uso de pléstico radica en las caracteristicas del mismo,
lo cual influye en el tiempo de degradacion, causando asi una grave contaminacion
ambiental.

En este contexto, una alternativa prometedora para reducir la contaminacién
plastica son los biopolimeros, como materias primas renovables y de alta disponibilidad:;
son macromoléculas como el almidon, la celulosa, el quitosano y las proteinas de origen
vegetal y animal.

Dada la composicion del pseudotallo del banano y su alta disponibilidad, es
factible aprovechar su potencial para la creacion de biopolimeros, a partir de la celulosa

regenerada extraida de la materia prima.

Objetivos

1.1.1. Objetivo general

e Elaborar biopolimero mediante celulosa regenerada (celofan) obtenida de

pseudotallos del banano.

1.1.2. Objetivo especifico

e Establecer el proceso para la extraccién de la celulosa del pseudotallo de

banano.
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e Definir el proceso para la modificacion de la celulosa mediante
procedimientos fisicoquimicos para la elaboracion del material.

e Determinar las propiedades mecanicas (fisicas) del nuevo material.

Fundamentacion tedrica

1.1.3. Polimeros naturales y sintéticos
1.1.3.1. Polimeros sintéticos

En el transcurso de la Segunda Guerra Mundial, Japén logré detener el
abastecimiento de caucho natural, desde Malasia e Indonesia, a los paises aliados. Fue en
este momento cuando apremiaba encontrar un sustituto al elastomero natural, dando
origen al caucho sintético y, con ello, dio comienzo a la industria de los polimeros
sintéticos y de los plasticos (Leidenger, 1997)

El proceso quimico de polimerizacién, puede ocasionarse por adicion o por
condensacién, formandose polimeros de cadena lineal, o bien una macromolécula
tridimensional. La industria del plastico, emplea diversos métodos de polimerizacion,
tales como: polimerizacion en masa, en solucion, en emulsion y en suspension (Abigail,

2016).

1.1.3.2. Polimeros naturales

Uno de los productos méas importantes de la industria del plastico, son los

polimeros naturales. Los polimeros naturales son renovables, ya que, a medida que son
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extraidos, la naturaleza los va reponiendo. Una subfamilia de los polimeros naturales son
los biopolimeros, los cuales son engendrados por los seres vivos.

Los polimeros naturales son muy abundantes y cariados, pudiendo destacar tres
grandes grupos: Proteinas, Polisacaridos y Acidos Nucleicos (Seymour y Carraher, 2002).

e Proteinas Estructurales Colageno, Queratina, Elastina.

e Funcionales Enzimas, Hormonas

e Polisacaridos Estructurales Celulosa, Quitina

e Acidos nucleicos ADN y ARN

1.1.3.3. Polisacaridos

La union repetitiva de monosacaridos, a través de enlaces glucosidicos, da lugar
a los polisacaridos. Pertenecen a la familia de los glucidos, y las funciones que cumplen
son diversas como, por ejemplo, reservas energeéticas y estructurales. Los polisacaridos
pueden llegar a tener un elevado peso molecular, dependiendo del ndmero de
monosacaridos que estén presentes en la estructura. Dentro de los disacaridos mas
conocidos, se destaca la sacarosa, lactosa, y la maltosa (Koolman y R6hm, 2004).

De la familia de los polisacaridos, el almidén y la celulosa, son los mas
importantes; ésta ultima conformada por la uniéon de moléculas B-glucopiranosa, a traves
de enlaces B-1,4-Oglucosidico, llegando a ser una larga cadena polimérica de peso
molecular variable, cuya férmula empirica es (C6H1005) n, con un valor minimo de n=
200. Es la biomolécula mayoritaria en la tierra, por ser parte de la mayoria de la biomasa

(Abigail, 2016).
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Figura 1l
Compuestos por cadenas de variable complejidad que se componen
de multiples moléculas de azucar. (Polisacéridos).
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Fuente: (Estela, 2022)

1.1.4. Degradacion de los biopolimeros plasticos

El proceso mediante el cual un polimero pléstico es transformado y deteriorado,
como consecuencia de la actuacion de enzimas y/o microorganismos como bacterias,
hongos y algas, es conocido como biodegradacion. Dado que los biopolimeros son
biodegradables, los hacen especialmente ventajosos respecto del uso del vidrio y de los
metales. Un requisito para que un polimero pueda ser considerado como biodegradable,
es que disponga de enlaces intermoleculares de facil ruptura, mediante la accion de
agentes fisico-quimicos presentes en la naturaleza (Abigail, 2016).

La biodegradacion puede ser parcial o total. La biodegradacién parcial consiste en
que el polimero sufre una modificacion desde el punto de vista quimico de la estructura
y, por ende, la pérdida de ciertas propiedades (decoloracion, pérdida de brillo superficial,
formacién de grietas, superficie pegajosa, erosion superficial y pérdida de resistencia a

traccion y alargamiento). En cambio, en la biodegradacion total el material, éste es
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totalmente consumido por microorganismos, produciéndose CO» (en condiciones
aerobicas), metano (en condiciones anaerdbicas), agua, sales minerales y biomasa

(Abigail, 2016).

1.1.5. Celulosa

La mayoria de las fibras naturales estan principalmente compuestas de celulosa,
presente en un tercio de los tejidos vegetales, se regeneran mediante la fotosintesis. ES
considerado un polimero natural de facil acceso. De acuerdo al tipo y el origen de la fibra,
asi es la composiciéon de ésta, usualmente siendo entre el 60 al 80% de celulosa y
hemicelulosa. La microestructura, estd conformada por microfibrillas de celulosa,
fuertemente unidas por puentes de hidrogeno, que se encuentran en el interior de una
matriz de lignina amorfa y hemicelulosa semicristalina (Moran, 2008).

La macromolécula de celulosa, esta formada por largas cadenas de unidades D-
glucosa unidas por enlaces B (1-4) glucosidicos, los cuales se rompen adicionando agua
cuando es sometida a una accion hidrolitica como un hidrélisis acida, completa o parcial.
Esta contiene tres grupos hidroxilo libre, que son uno primario y dos secundarios, en las
posiciones donde la conversion de todos o estos, ocurre la modificacién de los grupos
hidroxilos, estando en funcidn de éter o esteres alterando altamente las propiedades de la

celulosa (Lizcano y Torres, 2010)
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Figura 2
Estructura de la celulosa

Fuente: (Bioquimica, 2016)

Las cadenas lineales se polimerizan formando fibrillas para, a su vez, polimerizar
en microfibrillas, las cuales se orientan en funcién del citoesqueleto, llegando a conferir
una estructura rigida y cristalina. Las microfibrillas de celulosa, formadas por regiones
de celulosa amorfa y cristalina, son las principales responsables de las propiedades

mecanicas de las fibras naturales (Moran, 2008).

1.1.6. Celofan

El celofan es una lamina delgada, transparente y flexible. Es un polimero natural
derivado de la celulosa, utilizada principalmente en la conformacion de envoltorios y

preservacion de objetos de la humedad (Labeaga, 2018).

Figura 3
Estructura de viscosa a partir de celulosa.
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1.1.6.1. Propiedades del Celofan
1.1.6.1.1. Transparencia

Previo al uso del film plastico como envoltorio, existia una gran demanda de
materiales, con un bajo costo y transparente de embalaje. Bajo el espectro visible de la
luz, el celofan es transparente, permitiendo el paso de alrededor del 70% de la luz
ultravioleta, comprendida entre las longitudes de onda de 2900 y 3100 A. Tras una
exposicion prolongada a luz ultravioleta, el celofan pierde una pequefia cantidad de su
transparencia inicial, haciéndolo especialmente Util para la conservacién de los productos

envasados a largo plazo (Labeaga, 2018).

1.1.6.1.2. Permeabilidad

El celofan, cuando se encuentra sin tratar, es semipermeable, dandose uso en
diversos procedimientos cientificos para filtrar. EI comportamiento del celofan en

ambientes humedos, cuando ha recibido una capa impermeable de laca, es muy favorable
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para la conservacion de los productos envueltos. Tiene una muy baja tasa de difusion, con
solo 270 mg de vapor de agua, por metro cuadrado, por hora, y a la temperatura de
transicion de 100 grados Fahrenheit. Adicionalmente, se ha demostrado que el celofan es

una barrera eficaz contra los microorganismos (Labeaga, 2018).

1.1.6.1.3. Fuerza

En el siglo XX se comenzo a usar el celofan, como alternativa al uso de papel
para envoltorio. Fue considerado como un envoltorio de mayor calidad que el papel, por
su transparencia, su mayor resistencia la traccion, y una resistencia al estallido,
comparable a la del papel de la mas alta calidad disponible en la época. El celofan se
puede encontrar en espesores comprendidos entre 9/10,000 pulgadas y 7/1,000

centimetros (Labeaga, 2018).

1.1.6.1.4. Birrefringencia

El celofan cuenta con una propiedad éptica llamada birrefringencia. Cuando una
lamina de celofan es ubicada entre dos ldminas de material polarizante, las moléculas de
celofan se comportan como pequefios prismas, emitiendo luz de color cuando la luz
blanca pasa a través de ellos. Esta caracteristica, comun en las estructuras cristalinas tales
como las del cuarzo, ha llevado a que el celofan sea empleado en aplicaciones en las que,
al modificar el &ngulo y orientacidn relativa entre el material polarizante y el celofan, se

cambia el aspecto de la luz resultante (Labeaga, 2018).

1.1.6.1.5. Propiedades mecénicas

o Alta flexibilidad y brillo
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Transparente
Elevada resistencia a torsion
Buen manejo en maquinaria

Baja permeabilidad al aire y a la grasa
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CAPITULO 2

2. MATERIALES Y METODOS

Para la elaboracion del proyecto de investigacion se establecieron 4 fases
principales:

e Primera fase, consta de la recoleccion y tratamiento de la materia prima

e Segunda fase, se realizo la extraccion y caracterizacion de celulosa mediante
una hidrolisis acida, una extraccién alcalina y blanqueamiento

e Tercera fase, consistio en un tratamiento quimico de la celulosa extraida para
asi obtener el material principal del proyecto, el rayon

e Finalmente, se procedid a dosificar para la obtencion de peliculas de

biopolimero.

Primera fase

2.1.1. Recolecciony tratamiento de la materia prima

Los pseudotallos utilizados para esta investigacion, se recolectaron del mercado
El Arenal, ubicado en la ciudad de Cuenca (Ecuador). Los mismos fueron trasladados al
laboratorio de mecanica de la Universidad Politécnica Salesiana, para proceder a realizar

la investigacion.

2.1.2. Reacondicionamiento de las fibras.
2.1.2.1. Preparaciony Secado del Pseudotallo

El pseudotallo fue pelado y cortado en secciones, fue lavado con abundante agua.

Después fue separado en capas, cortandose en trozos de 2,5 c¢cm x 2,5 cm
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aproximadamente (figura 4), los cuales fueron lavados con agua destilada y secados a 75
°C en una estufa universal memmert, durante 48 horas, hasta obtener las fibras secas

(figura 4).

2.1.2.2. Molido de las fibras

Cuando las fibras se encontraban totalmente secas, fueron pasadas a un molino de

fibras SM 100 con un tamiz de 4 mm.

Segunda fase

2.1.3. Obtencidén de celulosa

Se realiz6 con guia en la técnica de pulpeo (Cazaurang, 1990), modificando
pardmetros para las fibras de banano, la cual consta de 3 pasos.

2.1.3.1. Hidrolisis 4cida suave

La fibra molida de banano se mezcla en una disolucion de H2SO4 al 0,4% en 1000
ml de agua destilada, durante una hora, con el fin de eliminar componentes diferentes a
la celulosa. Posterior a eso se procedié a lavar.

2.1.3.2. Extraccion alcalina

La pulpa obtenida de la hidrdlisis acida realizada anteriormente, se la mezcla en
un vaso de precipitacion 1000 ml capacidad, con una disolucién de NaOH al 20 %, con
agitacion constante durante 1 hora, seguido por un proceso de lavado.

2.1.3.3. Blanqueo

Para el blanqueamiento la pulpa, es tratada con una solucién de NaCLO al 4% en
agitacion constate a 90 °C, durante 40 min, hasta que adquiri6 una coloracion amarillenta

a blanca
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Posteriormente, se realiz lavado hasta llegar a un PH neutro. Una vez que la pulpa
estuvo lista, se la coloco en un recipiente de aluminio para secar en una estufa memmert,

en un rango de temperatura de 55 a 60 °C durante 24 horas.

2.1.4. Rendimiento

Se determino el rendimiento de la celulosa mediante la siguiente ecuacion:

Rendimiento (%)

Peso de celulosa seca (g)
= - — - * 100
peso de fira cruda utilizada para la extraccion (g)

Tercera fase

2.1.5. Obtencion de rayoén.

La transformacion viscosa es el proceso de solucion-hilatura mas habitual. La
celulosa, que ha sido obtenida de la pulpa de celulosa, es transformada en xantato de
celulosa soluble, mediante alcalinizacion (19% de NaOH) y reaccion posterior con
sulfuro de carbono.

La celulosa, se trata con hidréxido de sodio, y luego se mezcla con di sulfuro de
carbono para formar xantato de celulosa, que se disuelve luego en mas hidréxido de sodio.
La viscosa resultante, se extruye en un bafio acido que contiene H2SO4, Na2SO4 y ZnSO4
(Sanz, s.f.).

Posteriormente, la regeneracion de este derivado en forma de fibra de celulosa, se
consigue por precipitacion en un bafio de coagulacién acido (H2SO4), que contiene una
sal (ZnS0.). La sal promueve la coagulacion, mientras que el &cido neutraliza el alcali y

descompone el xantato (Carrillo, Colom & Canavate, 2010).
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Durante la etapa de formacién del xantato, de celulosa se desencadena una
reaccion secundaria, por reaccion parcial entre el sulfuro de carbono y el hidréxido sédico
contenido en el alcali de celulosa. Esto produce tritiocarbonato de sodio, como producto
final de diversas reacciones intermedias, que origina el color anaranjado caracteristico de

la viscosa.

Dosificacion y Formacién del Biopolimero

Fueron realizadas combinaciones de los polimeros de interés, celofan, PVA
(alcohol poli vinilico) y agua, para posteriormente elaborar el bioplastico, a condiciones
estandarizadas.

La adicién de plastificantes al celofan, es utilizado para la mejora de su
flexibilidad y procesabilidad. Mediante esta adicion, se mejora el proceso de
gelatinizacion, el cual es indispensable para la obtencion de biopeliculas. Los
plastificantes deben ser polares, hidrofobicos y compatibles con el celofan. Como es el
caso del PVA (C2H40)n, el alcohol polivinilico contiene excelentes propiedades para
formar peliculas. Como emulsionante y como adhesivo, es resistente al aceite, grasas y

disolventes, ademas de contar con una alta resistencia y flexibilidad (Coello, 2017).

Tabla 2
Dosificaciones previas a obtener el biopolimero.
Muestra Celofan Agua (ali):\é?\ol Acido Temperatura
(gr)  destilada A1CONC acético P
polivinilico)
M1 1 20 1 2 90°C
M2 1 20 1 0 90°C
M3 1 20 2 1 90°C
M4 1 20 1,5 0 90°C

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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Meétodos de caracterizacion

2.1.6. Analisis FTIR

Mediante espectrometria FTIR, de los macro constituyentes de un material, se
investigan las posibles vias de degradacion de la matriz, y las particulas lignoceluldsicas
que refuerzan el material. Se evalUa la influencia de distintos métodos de preparacion de
las muestras.

La espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier espectroscopia
(FTIR) se realiz6 utilizando un espectrofotémetro Thermo Scientific-Smart iTX™ en el

rango de frecuencia de 4000 - 400 cm-1.

Analisis de propiedades mecéanicas

2.1.7. Determinacién de propiedades en traccion

Para la determinacion de las propiedades en traccion, se ejecutd en base a la norma
ASTM D882. La prueba ASTM D882 se realizd en una maquina de prueba de traccion o
maquina de prueba universal, a una velocidad constante de la cruceta. Durante la prueba
ASTM D882, las muestras se tensan hasta que fallan. La velocidad de la cruceta depende
de la longitud de la muestra, y se puede calcular multiplicando la separacion de agarre
inicial (longitud de la muestra) por la tasa de deformacion inicial en ™ / mm X min. La
tasa de deformacién inicial esta condicionada al alargamiento maximo de la muestra a la

rotura (Pryor, s.f.).

2.1.8. Andlisis de dureza

Se realiza la medicion de la dureza con un durémetro Rex Gauge-1600 para
materiales no metalicos. Utilizando el protocolo ASTM D2240.1SO 868 (dureza Shore

D), se midio en seis secciones del biopolimero, con el siguiente resultado:
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Tabla 3

Resultados de dureza en secciones del biopolimero.

Seccidn del biopolimero  Dureza Shore D

S1
S2
S3
S4
S5
S6

73
69
67
71
70
72

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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CAPITULO 3

3. RESULTADOS Y DISCUSION

Obtencion de la celulosa

Una vez lavadas, cortadas y secadas las fibras del pseudotallo (Figura 4), a una
temperatura de 75°C, el molida la fibra seca resultante. Son pesados 50 gr de muestra de
fibra molida, y es tratada con una solucion acida de 3,84 ml de H2SO4 en 1000 ml de agua
destilada, en un balon de aforo, se mezcla y se vierte en la muestra de fibra, dejando

reposar por una hora.

Figura 4
Pre acondicionamiento y molido de la fibra de banano.

@]

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Pasada la hora del bafio &cido, se disuelven un balon de aforo, 204,08 gr de NaOH
en 1000 ml de agua destilada. Esta solucion es vertida en la muestra, dejando reposar por
1 hora (Figura 5).

Pasada la hora, es lavada durante 25 min, con el fin de eliminar residuos, y que
quede la pulpa de la celulosa (Figura 6).

32



Figura 5
Hidrélisis acida.

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Se procedi6 a blanquear la pulpa de celulosa con una solucion de hipoclorito de
sodio, mezclando 400 ml de hipoclorito en 600 ml de agua destilada (Figura 7). Se vertié
la solucion, y se calentd a una temperatura de 90°C, hasta que la pulpa comenz6 a tornarse
blanca (Figura 7). Se procedi6 a lavar, para retiras los residuos de hipoclorito, y se
procedié a secar la celulosa, en una estufa a 60 °C por 24 horas (Figura 8).

Figura 6
Extraccion alcalina.

Fuente:
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Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Figura7
Blanqueo de celulosa.

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Figura 8
Celulosa seca.

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

3.1.1. Diagrama de flujo extraccion de celulosa

El diagrama de flujo que se presenta a continuacion (Figura 9), abarca el proceso

para obtencion de la celulosa, a partir de fibra de banano.
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Figura 9

Diagrama de flujo para la obtencion de celulosa.
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Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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3.1.2. Rendimiento de celulosa

Para verificar el rendimiento de la celulosa, se pesaron 100 gr de muestra de fibra
de banano seco, el cual siguio el procedimiento (Figura 9), obteniendo un peso final de
36,7 gr de celulosa seca. Por lo cual, el rendimiento fue de:

36,7 gr
100 gr

Rendimiento = * 100 = 36.7%

Canché-Escamilla (2005) y Moran Esperar (2008), mediante un estudio realizado
sobre el alcance de la obtencion de celulosa de residuos de banano, que pasa por un
proceso de cuatro etapas: Hidrdlisis acida, cloracién, extraccion alcalina y blanqueo;
notaron que los cambios en los factores mencionados, afectan el rendimiento de celulosa,
presentando rendimientos de 36,1% y 35%, respectivamente.

Mientras que Méndez (2010) menciona en su estudio que se podrian obtener
rendimientos de celulosa del 30% al 50%, indicando asi que los rendimientos encontrados

en este estudio son similares a los ya reportados.

Obtencion de celofan

En base en Burroughs y Jangala (1962; 2007) con modificaciones para la celulosa
obtenida de banano, se pesaron 20 g de muestra de pulpa de celulosa molida (figura 10),
siendo transformada en xantato de celulosa soluble, mediante alcalinizacion con NaOH

al 19%, durante 24 h.
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Figura 10
Celulosa molida.

Fuente:

Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Pasadas las 24 horas, fue transferido el material a un Erlenmeyer, conectado a una
bomba de vacio para evitar entrada de aire y fugas del Cs2 gaseoso (Figura 11). Seguido
de esto, se agreg6 7,2 ml de una solucion de Cs2 al 45 % en 3,6 ml de agua destilada,
durante 2 horas, con agitacion constante, tomando una coloracion amarillenta. Pasadas
las dos horas, se agregd a la muestra 50 ml de una solucion de NaOH al 8% durante 24

horas.

Figura 11
Muestra conectada a una bomba al vacio

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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Durante la etapa de formacion del xantato de celulosa, se desencadend una
reaccion secundaria, por reaccion parcial entre el sulfuro de carbono y el hidréxido sédico
contenido en el &lcali de celulosa. Esto produjo tritio carbonato de sodio, como producto
final de diversas reacciones intermedias, que origin6 el color anaranjado, caracteristico
de la viscosa.

La viscosa resultante se le ajusta la viscosidad con una solucion de NaOH al 8 %,
la cual fue tamizada por un cedazo, para que quede una jalea (Figura 12). Después de ello,
se traslado la jalea a un Erlenmeyer, junto con una bomba de vacio, para eliminar burbujas

(Figura 13).

Figura 12
Rayon Viscosa

Fuente:

Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

38



Figura 13
Eliminacion de burbujas

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

A continuacién se extruyd en un bafio acido, con una solucién de 10,5% H2SOa,
25,04 MgS2S0sy 1,65% ZnSO4 a 65°C durante 15 minutos (Figura 14), con lavado
posterior durante 10 minutos.

La sal promueve la coagulacion mientras que el &cido neutraliza el alcali y

descompone el xantato (Carrillo et al., 2010).

Figura 14
Bafio acido

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

39



La muestra resultante es mezclada con una solucion de H>SO4 al 10 % a 65°C,
durante 10 minutos, seguido de un lavado por 10 minutos a temperatura ambiente. Para
finalizar, la muestra es colocada en una solucién de NaOH al 10 %, a 65°C, durante 10
minutos, y lavada durante 15 minutos, hasta retirar los residuos.

Después de esto, ésta es extendida la muestra en unas placas metélicas, y dispuesta

a secar en una estufa memmert a 60 °C durante 48 horas.

Figura 15
Celofan

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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3.1.3. Diagrama de flujo obtencion de celofan

Figura 16
Diagrama de flujo para la obtencion de celofan.
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> Bomba de vacio

A 65°C durante 15 min

Lavado durante 10 min

10 min a 65°C

»
Lavado 10 min
» 10 mina 65°C
Lavado 15 min

¥ 60°C durante24h

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas

Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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Dosificacion

Para la dosificacion, es utilizada una muestra de celofan molida, y es mezclada
con una solucion de PVA (alcohol poli vinilico), la cual funciona como matriz polimerica
para la creacion del Biopolimero (Tabla 4); asi mismo, es variada la dosificacion con
acido acético, el cual mejora la cristalinidad del biopolimero.

Mediante un andlisis FTIR, se pudo observar que el biopolimero con mayor
porcentaje de similitud al celofan, era el resultante de la dosificacion M4, donde fueron
utilizados 1,5 gr de alcohol poli vinilico diluido en agua, previamente calentada, y
mezclado 1 gr de muestra de celofan a 90°C, hasta formar una pasta, y esparcirla en una

caja Petri, para formar la pelicula después de 24 h.

Tabla 4

Dosificacion para el biopolimero y porcentaje de analisis FTIR.

) Pva . % de similitud
Celofan  Agua ~Acido )
Muestra _ (alcohol poli . Temperatura en comparacion al
(gr) destilada o acético
vinilico) celofan estandar

M1 1 20 1 2 90°C 58,51%
M2 1 20 1 0 90°C 60,82%
M3 1 20 2 1 90°C 55%
M4 1 20 15 0 90°C 61,58%

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Figura 17
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Biopolimero obtenido de la dosificacion M4.

Andlisis FTIR

3.1.4. Andlisis FTIR fibra de banano

Figura 18

Espectro FTIR de la fibra de banano.

Fuente:

Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas

Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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Fuente:

Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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Tabla 5
Reporte Picos de la fibra de banano

Region Peak Height
1 524.53 0.03
1 615.55 0.03
1 772.04 0.02
1 1033.61 0.09
1 1241.69 0.04
1 1309.63 0.08
1 1405.83 0.04
1 1592.17 0.12
1 2112.75 0.02
1 2322.64 0.03
1 2910.68 0.07
1 3277.61 0.12

Fuente:

Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Los espectros FTIR de las muestras (fibra, celulosa, celofan y biopolimero) se

registraron en el rango de 600 cm™ a 4000 cm™.

Todas las bandas espectrales de las muestras, expusieron similitud en tres picos

bastante pronunciados, identificados dentro de las siguientes regiones: 3000 - 3500 cm™?,

2900 - 2950 cm™ y 1000 - 1050 cm™ . Dichos picos se atribuyen al estiramiento de O-H,

C-H y C-O-C, respectivamente. Estos grupos son caracteristicos de la estructura

lignocelulosica de las fibras vegetales, como lo han indicado Baruah et al. (2022) y

D’Halluin et al. (2017) en sus investigaciones.
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En el espectro de la fibra de banano (Figura 17), las bandas alrededor de 1592 cm®

11241 cm™ y 776 cm™, corresponden al estiramiento C=C en el anillo aromatico de la

lignina, al estiramiento C—O en la unidad de siringilo y guayacilo (precursores de lignina),

respectivamente.

En este mismo espectro se identificaron dos picos intensos a 1592 cm™ y 1309

cm™, mismos que evidencian una disminucion en el espectro de la celulosa. Esto se debe

a la disolucion los componentes de hemicelulosa y lignina al someter la fibra al proceso

quimico de aislamiento de celulosa, tal y como lo analizan Tibolla et al. (2018);

Mohamad y Jai (2022); y Shi et al., (2019) en sus aportes investigativos.

3.1.5. Andlisis FTIR de la celulosa

Figura 19
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Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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Tabla 6
Reporte Picos de la Celulosa

ion Peak Height
1 894.33 0.02
1 1020.99 0.05
1 1157.45 0.02
1 1314.82 0.02
1 1367.92 0.02
1 1420.97 0.02
1 1604.79 0.02
1 2890.04 0.03
1 3330.87 0.06

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

El espectro de la celulosa (Figura 18) se evidencio una similitud del 84,61 % con

respecto al espectro de la celulosa estandar, lo que indica que el material obtenido fue

efectivamente celulosa. Esto, ademas, se comprobo al identificar los picos caracteristicos

de la celulosa, reconocidos en las bandas espectrales 1020 cm™, 2990 cm™ y 3330 cm™.

La absorbancia en el pico a 1604 cm™, correspondiente al estiramiento C-C de los restos

funcionales de la lignina. Los picos alrededor de 1420 cm™ y 1314-1367 cm™, se asignan

a7




a la vibracién de flexion CH 2, la vibracion de flexion CH y la vibracion esquelética del
anillo piranosa CO-C respectivamente, que prevalecen en la celulosa. Finalmente, la
banda de absorcion a 895 cm™ | esté4 ligada al enlace B-glucosidico de la celulosa. El
espectro obtenido es caracteristico de la celulosa, y ha sido comparado con los siguientes
autores: Zhang et al. (2016), Baruah et al. (2022), Amaya (2021), Shrestha et al. (2021) y

Vanitjinda et al. (2019), obteniendo resultados similares.

3.1.6. Andlisis FTIR celofan

Figura 20
Espectro FTIR de celofan

1 kelofan muestra
2
<
1.0 (CELLOPHANE . -
[ Match:73.62
2 0.5
1.0 /CELLOPHANE
2 Match:63.27
2 0.5
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumbers (cm-1)
Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
Tabla7

Reporte Picos de Celofan
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Region Peak Height
1 894.33 0.02
1 1020.99 0.05
1 1157.45 0.02
1 1314.82 0.02
1 1367.92 0.02
1 1420.97 0.02
1 1604.79 0.02
1 2890.04 0.03
1 3330.87 0.06

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

El celofan se obtiene a partir de celulosa regenerada, y tiene la misma estructura
quimica de la celulosa. Por lo tanto, las principales asignaciones de bandas FTIR del
celofan, son similares a las del polimero de celulosa.

En el espectro del celofan (Figura 19) se evidencian un pico ancho en 3332 cm?
que corresponde al estiramiento de grupos OH; otro en 2904 cm™* asignada al estiramiento
CH; una banda en 1632 cm™ atribuida al agua absorbida; un pico en 1370 cm™ ocurrido
por la flexion del grupo OH ; una banda fuerte a 1024 cm™ que se atribuye al estiramiento
caracteristico C -O -C; y por ultimo una banda en la region de 500 - 850 cm™ que
corresponde a la deformacion glicosidica C1-H con contribucion de vibracion anular y
flexion OH .

Mediante el equipo FTIR, ademas se comprobo una similitud de un 73,62%
representativa entre el espectro del celofan obtenido en este estudio, y celofan estandar
(disponible en las librerias del equipo FTIR). El resultado obtenido en este analisis es

similar a las investigaciones realizadas por Da Silva et al. (2015) y Leppanen (2020).

3.1.7. Analisis FTIR del biopolimero
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Figura 21

Espectro FTIR del biopolimero comparado con celofan estandar
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Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
Tabla 8
Reporte Picos Biopolimero
Region Peak Height
1 603.89 0.05
1 835.02 0.05
1 1085.46 0.08
1 1243.99 0.08
1 1373.53 0.07
1 1424.85 0.06
1 1730.96 0.07
1 2919.89 0.12
1 3298.60 0.17
Fuente:

Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

En el espectro FTIR del biopolimero comparado con celofan estandar (Figura 20)

se indica una comparacion de bandas espectrales entre el celofan y biopolimero. Se

demostrd que existe un 61,58% de similitud entre las bandas. Se observan diferencias en

la estructura quimica del biopolimero, con la aparicion de un pico fuerte en 1730 cm
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que se asigna al estiramiento de los grupos C = O de PVA (Saadiah et al., 2019), se
identificd también un aumento pronunciado en 2904 cm* corresponde al estiramiento del
grupo -CH.

Las bandas en la region de 3298 cm™ se asignan al estiramiento OH del PVA,
debido al fuerte enlace de hidrogeno intermolecular/intramolecular que se atribuye a la
vibracion de estiramiento de los grupos OH del agua unida. Las bandas en 1373 y 1243
cm se originan por las vibraciones de balanceo y oscilacion -CH, respectivamente. Otro
pico fuerte a 1085 cm™ corresponde a C-O -C (enlace éter). Por Gltimo, la banda ubicada
en 842 cm™ se asigna al modo de balanceo CH 2 de PVP como lo demuestras los autores
Ghazali et al. (2022), Abubakar et al. (2022), y Pritam y Sharma (2019) en sus

investigaciones.

Determinacion de propiedades en traccion

Para determinar las propiedades en traccion, se ejecuto en base a lanorma ASTM
D882. La prueba ASTM D882 fue realizada con tres probetas de diferentes dimensiones,
obtenidas del biopolimero, como se aprecia en la tabla 9. La prueba fue realizada en una
maquina de prueba de traccién, o maquina de prueba universal (Figura 21), a una

velocidad de 0,5 ™/min constante de la cruceta .

Tabla9
Dimensiones de las probetas.

Probeta  Espesor (mm)  Anchura (mm)

P1 0.70 14.89
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P2 0.76 16.84

P3 0.94 16.70

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Figura 22
Maquina de pruebas universal.

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Se obtuvieron diferentes resultados (Anexo A), para fuerza y tension utilizando

una celda de 20 N en la maquina universal para medir los parametros.

Tabla 10
Resultados de fuerza y tension.
Probetas Fuerza (N) Tension (N/mmz2)
P1 20.26 2.024
P2 30.375 2.280
P3 13.8 0.8
Fuente:

Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui
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Alarcon y Arroyo (2016), en su investigacion de evaluacion de las propiedades
quimicas y mecénicas de biopolimeros, sin aditivos y con aditivos, obtienen valores de
relacion elongacion / traccion de muestras de biopolimeros con aditivos, que van desde

2,16 hasta 3,90, valores que coinciden con los obtenidos en esta investigacion.

Determinacion de dureza

Se procede a la toma de la muestra de dureza, con un durémetro Rex Gauge-1600
D, en seis secciones del biopolimero, con medidas 8 cm de largo y 3mm de espesor. Se
obtuvieron los diferentes resultados de dureza como se muestra en la tabla 11, arrojando

una dureza promedio de 70,33.

Figura 23
Durometro shore D.
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Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Tabla 11
Dureza Shore D promedio

Seccion del Dureza

biopolimero Shore D
S1 73
S2 69
S3 67
S4 71
S5 70
S6 72

Promedio 70,33

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Segln Recreus Industries (2021), el valor de dureza obtenido estd bajo los
estandares de dureza shore D, con un rango de valores que van desde 0 a 100, por lo que

el valor de dureza 70,33 se encuentra dentro de la escala duro.
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CONCLUSIONES

Por todo lo expuesto anteriormente, y de acuerdo a los resultados descritos en el

presente trabajo de investigacion, se concluye lo siguiente:

e Los porcentajes en las soluciones para formar la viscosa fueron:

Tabla 12
Porcentajes en las soluciones, para formacién de la viscosa
19% NaOH
45% CS2
8% NaOH
10,5% H2SO04
1,65% ZnS0Oq
25,04% MgSO4
10% H2SO4
10% NaOH

Fuente:
Evelyn Jacqueline Morocho Bastidas
Dayanna Estefania Campoverde Auqui

Siguiendo los procedimientos ya descritos en la metodologia, se obtuvo un
porcentaje de rayon del 100%, lo cual favorecié al biopolimero celofan en la

formacion le las biopeliculas.

e De la elaboracion de las peliculas de celofan, se determind que la velocidad y la
temperatura de secado es fundamental, siendo estos factores que afectan la
elasticidad y la estabilidad de la pelicula conforme pasa el tiempo.

Un secado rapido a altas temperaturas de la pelicula, genera un material débil y
quebradizo. Si el procedimiento se realiza de forma gradual, la pelicula que se
logra es dura y sin cortes. Adicionalmente, el tipo de molde que se utiliza para

este procedimiento, debe ser hermético, como por ejemplo el acero, ya que no
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permite la retrogradacion del celofan.

Las concentraciones Optimas para la formacion del biopolimero, fue la que
contenia celofan, PVA y agua en relacion masa/volumen 1 : 1,5 : 20, dando un

porcentaje de similitud en comparacion con el celofan estandar, del 61,58%.

Mediante los analisis FTIR de las diferentes muestras, se pudo evidenciar las
similitudes en los grupos funcionales que contenia la celulosa, el celofan vy el

biopolimero.

La fuerza de tension esta dentro de los parametros establecidos por la norma
ASTM para la probeta P2, con dimensiones de 16,84 mm de anchura y 0,94 de
espesor, alcanzando una curva maxima promedio de fuerza resultante de 30,37 N,

y una tension de 2.280 N/mma2.

Las propiedades fisicas del celofan, como la resistencia a la tension, la elongacion,
la suavidad y la rigidez, dependen de la composicién que se le dé en el proceso de

elaboracién viscosa.

Las biopeliculas obtenidas pueden ser utilizadas como envoltorios de diferentes

usos, modificando su composicion para cada necesidad.

A pesar de las evidentes ventajas de los biopolimeros frente a los plasticos
derivados de petrdleo, su uso actual esta muy limitado debido a su elevado costo

de produccion.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda incluir un nuevo método de lavado para el manejo de pulpa de

celulosa, para evitar la gran cantidad de pérdida del material.

Se recomienda realizar pruebas de biodegrabilidad con microorganismos en

laboratorio y pruebas anaerobias a las biopeliculas.

Se recomienda realizar futuras investigaciones que optimicen el proceso de
extraccion de celulosa, para lograr mejor rendimiento y reduccién de costos en la

produccion.

Se recomienda evaluar méas y nuevas dosificaciones, para obtener un biopolimero

con mejores caracteristicas fisico quimicas.
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APENDICE

APENDICE A

FIGURA 1A. Fuerza y desplazamiento de la probeta P1.
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FIGURA 2A. Deformacion y tension de la probeta P1.
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FIGURA 3A. Fuerza y desplazamiento de la probeta P2.
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FIGURA 4A. Tension y deformacion de la probeta P2.
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FIGURA 5A. Fuerza y desplazamiento de la probeta P3.
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FIGURA 6A. Tension y deformacion de la probeta P3.
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FIGURA 1B. Dosificaciones elaboradas.
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