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RESUMEN

En los ultimos afios, el desarrollo de materiales sostenibles y la exploracién de
alternativas para reducir la contaminacién en los sistemas acuaticos han cobrado una
importancia significativa. Esta investigacion se centra en la produccion de nanofibras de
celulosa (NFC) a partir de un residuo agricola, concretamente el raquis de banano, con

el objetivo de utilizarlas como material adsorbente para el azul de metileno (AM).

Para la obtencion de NFC, se implementd un Unico método de extraccion basado en un
proceso quimico, el cual incluye un blanqueado y la hidrélisis acida. Las nanofibras
resultantes fueron identificadas como: NFC. La caracterizacion del material se realiz6 a
través de FTIR, la determinacion del pH del punto de carga cero (pHpzc), SEM, y

estudios destinados a evaluar la eficiencia de adsorcion de AM.

La caracterizacion de FTIR reveld varios picos caracteristicos de las nanofibras de
celulosa en su composicién quimica y estructura. Destacando el pico 3333.32 cm™ que
es ancho y fuerte corresponde a la vibracion de estiramiento del enlace O-H de los
grupos hidroxilo (-OH) presentes en la celulosa. También el pico 2885.94 cm™ que se
asigna a la vibracion de estiramiento del enlace C-H de los grupos metileno presentes
en la cadena de celulosa. Ademas, se utiliz6 microscopia electrénica de barrido,

observandose nanofibras con una gran variabilidad en morfologia y tamafio.

El estudio de pH refleja que a pH 6 el material adsorbente NFC tiene mayor capacidad
de atraer iones positivos resultando beneficioso para la adsorcion del azul de metileno,
consecuentemente el material adsorbente presentd la mejor remocion del 77.98%. En
el estudio de fuerza i6nica se determind que el porcentaje de adsorcion de azul de
metileno disminuyé de 57.08% a 2.29% conforme la concentracion de NaCl aumentaba
de0a0.15 M.

Los hallazgos de este trabajo indican que los residuos lignocelulésicos del raquis de
banano que usualmente son descartados, pueden servir como una materia prima para
producir materiales adsorbentes de bajo costo. Dado que Ecuador es un pais exportador
de banano y solo utiliza aproximadamente el 25 % de la biomasa, quedando sin usar
casi el 75 % de la cosecha, se considera viable emplear estos residuos. Esto los
convierte en una fuente renovable, sostenible y rentable para la obtencién de materiales

adsorbentes destinados a la eliminacion de AM y diversos contaminantes mas.

Palabras claves: nanofibras de celulosa, raquis de banano, azul de metileno,

adsorcion.



ABSTRACT

The development of sustainable materials and the search for alternatives to reduce the
contamination of aquatic systems have gained great relevance in recent years. This
research focuses on the production of cellulose nanofibers (CFN) from an agricultural
residue, specifically banana rachis, to be used as an adsorbent material for methylene
blue (MB).

To obtain NFC, only one extraction method was used, which is the chemical method,
based on bleaching and acid hydrolysis. The nanofibers obtained were identified as:
NFC. The characterization of the material was evaluated by FTIR, determination of the
pH of zero charge potential (pHpzc), SEM, and studies for the evaluation of the

adsorption efficiency of AM.

FTIR characterization revealed several peaks characteristic of cellulose nanofibers in
their chemical composition and structure. Highlighting the peak 3333.32 cm-1 which is
broad and strong corresponds to the stretching vibration of the O-H bond of hydroxyl (-
OH) groups present in cellulose. Also, the peak 2885.94 cm-1 which is assigned to the
stretching vibration of the C-H bond of the methylene groups present in the cellulose
chain. In addition, scanning electron microscopy was used, observing nanofibers with a

great variability in morphology and size.

The pH study shows that at pH 6 the NFC adsorbent material has a greater capacity to
attract positive ions, which is beneficial for the adsorption of methylene blue,
consequently the adsorbent material presented the best removal of 77.98%. In the ionic
strength study, it was determined that the percentage of methylene blue adsorption

decreased from 57.08% to 2.29% as NaCl concentration increased from 0 to 0.15 M.

The findings of this work indicate that lignocellulosic residues from banana rachis, which
are usually discarded, can serve as a raw material to produce low-cost adsorbent
materials. Given that Ecuador is a banana exporting country and only uses
approximately 25 % of the biomass, leaving almost 75 % of the harvest unused, it is
considered viable to use these residues. This makes them a renewable, sustainable and
cost-effective source for obtaining adsorbent materials for the elimination of AM and

other pollutants.

Key words: cellulose nanofibers, banana rachis, methylene blue, adsorption.
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INTRODUCCION

En los dltimos afios las investigaciones sobre la obtencion de celulosa a nanoescala y
sus diversas aplicaciones en materiales compuestos han tomado fuerza, esto se debe
al gran nimero de caracteristicas presentes en la nanocelulosa, que contienen: la
renovabilidad, el bajo costo de la materia prima para su obtencién, porosidad, alta
resistencia, rigidez, bajo coeficiente de expansion térmica y peso, baja densidad, alta

biodegradabilidad, entre otros.!

En este contexto, la industria bananera enfrenta uno de sus principales desafios
ambientales en la considerable cantidad de desechos vegetales que genera. Mientras
gue el fruto de exportaciéon representa solo una fraccion minima, el 11.16%, del peso
total de la planta, el resto se compone de diversos residuos, tanto fibrosos como no
fibrosos. Entre los desechos fibrosos, que constituyen el 54.3% del peso total de la
planta, se incluyen racimos, tallos y hojas, de los cuales se pueden extraer haces de
fibras. Para separar estos haces de fibras de los recursos vegetales, se han desarrollado
diversos métodos, que pueden ser bioldgicos, quimicos 0 mecanicos. Cada uno de estos
métodos tiene sus propias ventajas y desventajas, las cuales afectan tanto la cantidad
como la calidad de las fibras obtenidas. La calidad de las fibras depende de varios
factores, como la presencia de residuos vegetales en la superficie, asi como la longitud

y las propiedades intrinsecas de las fibras.?

En relacion con esto, la nanocelulosa es una fibra natural obtenida de la celulosa que
se distingue por su diminuto tamafio, con un didmetro generalmente inferior a 100 nm vy
una longitud de varios micrémetros. Esta nanofibra biodegradable se caracteriza por ser
ligera, de baja densidad (alrededor de 1,6 g/cm3) y por poseer una resistencia
extraordinaria. También es transparente y cuenta con una superficie altamente reactiva,
enriguecida con grupos hidroxilo que pueden ser funcionalizados para dotarla de
diversas propiedades superficiales. La nanocelulosa se puede dividir en tres categorias
principales: celulosa nanocristalina, celulosa nanofibrilada y nanocelulosa bacteriana.
Aunque estos tipos comparten una composicién quimica similar, varian en su
morfologia, tamafio de particula, cristalinidad y ciertas propiedades debido a las

diferencias en sus fuentes y métodos de extraccion.?

La adsorciéon ha sido reconocida como una de las técnicas mas efectivas para depurar
contaminantes presentes en aguas residuales. Esto se debe a su flexibilidad, facilidad
de implementacion, posibilidad de reutilizar el material adsorbente, bajo coste y su

naturaleza respetuosa con el medio ambiente. Dada su eficacia y beneficios, la

12



adsorcion ha sido objeto de extensos estudios e implementaciones en diversas

aplicaciones relacionadas con el tratamiento de aguas residuales.*

Por lo tanto, este trabajo de investigacién tiene como objetivo explorar el proceso de
obtencion de nanofibras de celulosa a partir del raquis de banano y su uso en la
remocién de azul de metileno. Se busca contribuir al desarrollo de tecnologias
sostenibles para el tratamiento de aguas residuales. Mediante una caracterizacion
detallada de los materiales y la evaluacion de parametros de adsorcion, se pretende
comprender los mecanismos subyacentes y optimizar el rendimiento de este sistema

para su posible aplicacion a nivel comercial e industrial.

13



OBJETIVOS

Objetivo general:

Evaluar las nanofibras de celulosa extraidas del raquis de banano aplicadas en la

remocién de azul de metileno en aguas residuales.
Objetivos especificos:

e Obtener nanofibras de celulosa a partir del raquis de banano mediante la
aplicacion de un tratamiento quimico (Hidrolisis acida).

e Caracterizar las nanofibras de celulosa obtenida por tratamiento quimico.

e Desarrollar el estudio de fuerza i6nica para determinar la afinidad del material
adsorbente (NFC).

e Analizar la eficiencia de las nanofibras de celulosa aplicadas la remocion de azul

de metileno en soluciones acuosas.

14



1. MARCO TEORICO

1.1 Residuos agricolas

Los residuos agricolas se refieren a materiales de procedencia vegetal producidos por
las actividades agricolas y silvicolas, tales como tallos, hojas, ramas y frutos no
recolectados. Estos constituyen una fuente abundante de materia prima con alto
contenido de celulosa. Dada su abundancia, se presentan como una opcién ideal para
la fabricacion de nanofibras de celulosa (NFC), un material polivalente con diversas
aplicaciones. La elaboracion de NFC a partir de desechos agrarios puede contribuir a la
sostenibilidad al disminuir la dependencia de recursos forestales, ademéas de promover

la economia circular al otorgar valor a materiales que de otra forma serian desechados.®

1.1.1 Produccion de banano en el Ecuador. Elbanano es uno de los tres productos mas
prominentes en términos de exportacion, generando ingresos positivos en la balanza
comercial. Ecuador destaca como el principal exportador mundial, contribuyendo con
mas del 30% de la oferta global de esta fruta. A pesar de enfrentar desafios como caidas
en la produccion debido a fenbmenos naturales, el banano mantiene estandares de
calidad elevados y sigue siendo una opcidn popular en muchas dietas diarias en

diversos paises.®

Basandose en ESPAC en 2021, la extensién de tierra dedicada al cultivo de banano
alcanzé las 164.085 hectareas, evidenciando un aumento del 2.15% en comparacion
con el afio 2020. La produccion de banano destinado a la exportacion se concentra
principalmente en la Region Costa. Segun se observa en la ilustracion 1, tres provincias:
Los Rios, Guayas y El Oro, representan conjuntamente el 87.15% del total de tierras
dedicadas al cultivo de banano a nivel nacional. Por otro lado, en la Regién Sierra, la

participacion es del 12.85%."
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Figura 1. Porcentaje de participacion en la superficie cosechada de banano 2021.
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Fuente: ’

La produccion anual de banano alcanzé 6.68 millones de toneladas, experimentando un
incremento del 10.98 % en comparacion con el afio previo. Entre las provincias del pais,
El Oro se destaca como uno de los tres principales productores de banano,
contribuyendo con el 25.09 % de la produccion total a nivel nacional segun ESPAC
2021.7

En las Ultimas dos décadas, el crecimiento de este sector ha servido como sostén
econdémico frente a posibles crisis, no obstante, es esencial comprender el futuro
comportamiento del comercio exterior agropecuario para evitar alteraciones
significativas en su estructura. Ecuador al ser un importante productor de banano a nivel
mundial, también genera una cantidad significativa de residuos postcosecha, los cuales
se pueden usar como materia prima para obtener un producto con valor agregado, en

este caso, las nanofibras modificadas a partir del raquis de banano.®

1.1.2 Desechos del banano. Entre los principales residuos del banano implican
pseudotallo de banano, el raquis de banano, cascaras de banano y hojas de banano.
Habitualmente también se originan desechos de banano en industrias en las que
producen chips, pure, productos y harina de banano. En las bananeras donde existe
una gran produccion, los frutos que se encuentren en mal estado suelen ser rechazados
y desechados en el sector. El manejo inadecuado de estos residuos puede causar
grandes impactos ambientales significativos, afectando principalmente al recurso hidrico

y al recurso suelo.®
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El tallo del banano es un subproducto de la agricultura del banano que se considera un
residuo agricola. Con una produccién anual mundial de banano que oscila entre 118 y
145 millones de toneladas, el tallo del banano contiene aproximadamente un 35-40% de

celulosa, lo que lo convierte en una importante fuente de este compuesto.®

Anualmente, se genera una considerable cantidad de desechos de plantas de banano,
lo que se convierte en un impacto ambiental significativo. La planta de este fruto se
divide principalmente en cuatro partes: el pseudotallo, el pedunculo, las hojas y el

raquis.®

Figura 2. Diferentes partes de la biomasa residual del banano.

Rachis

Fuente: 8

1.1.3 Raquis de banano. La produccion de banano ocasiona una notable cantidad de
desechos fibrosos, como el raquis, que es el eje del racimo en la planta y se descarta
en el suelo después de la cosecha. Sin embargo, los haces vasculares de este material
han despertado interés como potenciales refuerzos en la fabricacion de materiales

compuestos, o para extraer microfibrillas de celulosa mediante el aislamiento.!!

El raquis de banano presenta un contenido de carbohidratos que oscila entre el 79.60%
y el 81.03%, con un 1.65% de fibra cruda, siendo el almidén el componente principal

entre los carbohidratos. Debido a sus propiedades quimicas, especialmente su alto
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contenido de almiddn, se le reconoce como un material prometedor con relevancia para

la fabricacion de plasticos biodegradables o papel.*?

1.2 Componentes de los residuos

1.2.1 Celulosa. La celulosa es un biopolimero lineal abundante en la naturaleza, es muy
utilizado en la industria textil y en la elaboracion de papel. Este polisacarido esta
compuesto por la fusiébn de moléculas g-glucosa, unido mediante enlaces de $-1,4-

glucosidico, lo que aporta propiedades de insolubilidad en medios liquidos.*

La celulosa es un material esencial para las paredes celulares de las plantas porque se
origina en la materia vegetal, formando asi una fuente infinita de glucosa al renovarse
constantemente a través de un proceso de fotosintesis.*® La celulosa se destaca como

el biopolimero ecoldgico con mayor disponibilidad en el planeta.®

Figura 3. Enlaces de hidrégeno intra e intermoleculares en la estructura de la celulosa.

Fuente: 4

1.2.2 Hemicelulosa. Son polisacéaridos cortos y altamente complejos, que se forman a
partir de varias cadenas y se hallan en la pared celular junto con la celulosa, consisten
en cadenas entrelazadas de xilosa, arabinosa y otros monosacaridos. Este polimero

ramificado, que normalmente constituye entre el 20% y el 40% del compuesto.*

Las hemicelulosas, componentes de los heteropolisacaridos presentes en las paredes
celulares de las plantas, constituyen cerca de un tercio de la masa seca de estas
estructuras, posicionandose como la segunda biomasa mas prevalente en el mundo
después de la celulosa. Su particular atractivo radica en su capacidad de ser obtenidas

de subproductos de distintas industrias, como la silvicultura y la agricultura.®
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En su mayoria, se disuelven facilmente en agua y exhiben cualidades notables como la
capacidad para crear peliculas, emulsionar y estabilizar tanto fisica como

oxidativamente diversas disoluciones.®

Figura 4. Estructura de Hemicelulosa

— 4-B-D-Xyl p-1 4-f-D-Xyl p-1 4-p-D-Xyl p-1 —= 4-B-D-Xyi p-1 4-p-D-Xyl p-1
2 3 -
1 1
4 OMe—o-D-GlcA p a-l-Araf
Fuente: 6

1.2.3 Lignina. La lignina, uno de los principales elementos de la pared celular de las
plantas, constituye entre el 10 y el 40% de la materia seca de la biomasa lignocelulésica.
Tradicionalmente, se desprende como un subproducto de las industrias de refinacion de
biomasa, principalmente del sector papelero. Se estima que la produccion anual mundial

de lignina procedente de esta industria alcanza los 70 millones de toneladas.’

Sin embargo, el 98% de esta lignina industrial se quema como combustible, mientras
gue solo el 2% restante se aisla y se utiliza comercialmente. Con el aumento continuo
de la industria de refinacion de biomasa en respuesta a los cambios climaticos, se
espera que la produccién de lignina como subproducto se triplique para 2030, llegando
a unos 225 millones de toneladas anuales. Este crecimiento ha generado un creciente

interés en la valorizacién de la lignina.’
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Figura 5. Estructura de lignina
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1.3 Nanocelulosa

Es un compuesto natural y renovable derivado de materiales lignoceluldsicos, cuyas
dimensiones en la escala nano oscilan entre 1 nm y 100 nm. Entre sus atributos mas
destacados se encuentran su disponibilidad, coste reducido, relacién superficie-volumen
favorable, resistencia y rigidez elevadas, ligereza, baja densidad, alta relacion de
aspecto y capacidad de biodegradacioén, entre otros. Estas cualidades han propiciado
gue este biopolimero sea un recurso de gran potencial en diversos sectores industriales
y campos cientificos, los cuales estan en constante evolucion con el fin de generar

nuevos materiales sostenibles.'®
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La nanocelulosa se refiere a la celulosa que ha sido reducida a dimensiones pequefias
en la escala nanométrica.’® La nanocelulosa posee una disponibilidad amplia, se
renueva naturalmente, es biodegradable y puede ser transformada en una variedad de
configuraciones, tales como hidrogeles, aerogeles, fibras y compuestos. Se distinguen
tres tipos principales: nanocristales de celulosa (CNC), nanofibrillas de celulosa (CNF)

y nanocelulosa bacteriana (BNC).°

1.3.1 Celulosa Bacteriana. El principal tipo de microorganismo que produce la celulosa
bacteriana y que a su vez sirve como modelo para la sintesis de la misma es el
Komagataeibacter (anteriormente conocido como Gluconacetobacter), que integra a la
familia Acetobacteraceae. Estas bacterias son bacilos Gram negativos y requieren
oxigeno para vivir. Se pueden encontrar en la superficie de varias flores y frutas, como
la cafia de azucar, asi como en bebidas fermentadas. La produccion de celulosa por

parte del Komagataeibacter es una respuesta a necesidades fisiolégicas.?

Las bacterias se unen al biopolimero con el fin de incrementar su acceso al oxigeno y
aprovechar los nutrientes presentes en los liquidos absorbidos del entorno, al mismo

tiempo que las resguarda de la radiacion ultravioleta.?!

1.3.2 Nanocristales de celulosa. Los nanocristales de celulosa (CNC), considerados
como uno de los materiales biodegradables prometedores en la industria de la
nanotecnologia, generalmente se obtienen de la pulpa de madera o de desechos
agricolas mediante un proceso de hidrélisis acida. Este método se emplea para eliminar
la zona no estructurada de la celulosa. Los CNC tienen una forma semejante a las
varillas con un diametro de hasta 100 nm y una longitud de cientos de nanémetros.
Exhiben notables propiedades, siendo no toxicos, biodegradables, renovables, y una

morfologia Unica, alta cristalinidad y baja expansion térmica.??

1.3.3 Nanofibras de celulosa. Las nanofibras de celulosa son un polimero de material
lignocelulésico, que normalmente se producen al descomponer fibras de celulosa a
través de su eje longitudinal con la ayuda de un triturador, un homogeneizador, un
microfluidizador, etc., siempre manteniendo la figura cristalina y la longitud de las
fibrillas. Los métodos mecanicos tradicionales consumen una cantidad significativa de
energia debido a la gran cantidad de grupos hidroxilo en la superficie que generan

vastas interacciones de enlaces de hidrogeno entre las nanofibrillas.?®

Las nanofibras de celulosa, son estructuras celulésicas en forma de finas fibrillas,
generalmente presentan medidas que oscilan entre 3 y 100 nm de didmetro, con
longitudes que van desde varios cientos de nm hasta algunas micras. Estas nanofibras

exhiben propiedades ventajosas, tales como una alta relacion de aspecto, una
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resistencia a la traccion vy rigidez sobresalientes, un coeficiente de expansiéon térmica
bajo, un notable potencial de refuerzo, una amplia area de superficie especifica, una
baja masa y un costo reducido. Estas cualidades positivas convierten a las nanofibras
de celulosa en materiales nanoestructurados prometedores, con potenciales
aplicaciones de valor afiadido en compuestos poliméricos, embalajes y campos de

ingenieria biomédica.?*
1.4 Métodos de obtencidon de las nanofibras de celulosa

Los procedimientos utilizados para producir nanofibras de celulosa abarcan una
variedad de tratamientos, incluyendo métodos mecanicos, fisicos, quimicos y
enzimaticos. La seleccién de estos tratamientos se basa en las propiedades y la
naturaleza de la materia lignocelulésica original, asi como en las caracteristicas
especificas de las fibras de celulosa deseadas. Por ejemplo, la aplicacion de un

tratamiento Acido puede reducir el contenido de lignina en el material lignocelulésico.*®

Los procedimientos de extraccion de nanofibras varian dependiendo del material que se
quiere obtener. Estas nanofibras se obtienen por medio de un tratamiento quimico;
asimismo, se utilizar4 un método quimico para modificarlas y mejorar sus propiedades

en cuanto a la eficiencia para la remocion de azul de metileno en el recurso hidrico.?®

1.4.1 Métodos quimicos. Para la obtencion de nanofibras de celulosa se utiliza un
conjunto de procesos quimicos entre los cuales: blanqueamiento y la hidrolisis acida.

1.4.1.1 Blanqueamiento. El proceso de blanqueo consiste en eliminar la lignina y la
hemicelulosa restantes tras el pretratamiento, preservando tanto el rendimiento como la
integridad de las fibras de pulpa. Dado que la lignina presenta una estructura molecular
compleja con diferentes tipos de enlaces, el blanqueo quimico de la pulpa se lleva a
cabo en multiples etapas utilizando compuestos que contienen cloro u oxigeno para

descomponer los diversos enlaces presentes en la lignina.?®

Los productos quimicos blanqueadores se clasifican en tres categorias segun sus
funciones. Estos grupos de agentes blanqueadores incluyen: a) Cloro gaseoso (Cl),
Ozono (O3) y Perdxido de hidrogeno (H202), que interactian con las unidades de lignina
aromatica; b) Dioxido de cloro (CIO,) y Oxigeno gaseoso (O.), que actian sobre
estructuras de lignina que contienen grupos hidroxilo fendlicos libres; y c) Hipoclorito
(NaClO o Ca (CIO),) y Peréxido de hidrogeno (H20-), que reaccionan especificamente

con ciertos grupos funcionales como los a-carbonilos.?®

Comunmente se emplean tres sustancias quimicas para el proceso de blanqueo de las

fibras celulésicas: cloro, clorito de sodio (NaClO,) y perdéxido de hidrégeno (H20,)%. Sin
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embargo, muchos de estos quimicos, como el diéxido de cloro (CIO3), el hipoclorito de
sodio (NaClO) y el hidroxido de sodio (NaOH), son reactivos y representan peligros
durante su transporte, por lo que suelen producirse in situ 0 en las cercanias de las
instalaciones. Asimismo, se ha dejado de utilizar el hipoclorito en el proceso de blanqueo
comercial de la pulpa debido a su tendencia a liberar compuestos organoclorados y
cloroformo, lo que genera preocupaciones ambientales. En respuesta a estas
inquietudes por un posible impacto ambiental significativo, los blanqueadores libres de
cloro han ganado mayor atencion recientemente.?’ El peréxido de hidrégeno (H202) y/o
el ditionito de sodio o hidrosulfito de sodio (NaS204) son alternativas mas econémicas y
seguras, ya que son respetuosas con el medio ambiente. Sin embargo, su efectividad
esta condicionada por el bajo contenido de lignina y extractos en las especies de madera

utilizadas.?®

1.4.1.2 Hidrolisis 4cida. La hidrélisis acida emplea acidos inorganicos u organicos como
el sulfarico, el clorhidrico, el fosforico y el acético glacial, se presenta como el método
mas establecido para la produccion de nanocelulosa, descomponiendo la regiébn amorfa
gue rodea a la celulosa. El 4cido mas utilizado para el proceso de la hidrélisis acida es

el &cido sulfarico.?8

La accion de la hidrélisis puede descomponer enlaces quimicos, transformando asi
macromoléculas presentes en exudados de plantas, predominantemente compuestos
fendlicos, en moléculas de menor tamafio. Este proceso de hidrélisis acida se lo usa

para que rompa los enlaces glucosidicos en la molécula.?®

1.4.2 Liofilizacion. La liofilizacion es una técnica de conservaciéon que utiliza la
sublimacién para minimizar la pérdida de componentes volatiles o sensibles al calor.
Este proceso avanzado y eficaz es ideal para preservar productos biolégicos y
nanofibras de celulosa, entre otros, combinando la congelaciéon y la deshidratacion, los
métodos mas confiables. Sin necesidad de conservantes ni productos quimicos, la
liofilizacion es perfecta para mantener células, enzimas, vacunas, virus, levaduras,
sueros, derivados sanguineos, algas, frutas, vegetales, carnes, pescados y alimentos
en general. Los productos tratados de esta manera conservan sus propiedades intactas

y se rehidratan facilmente.*

La liofilizacion no altera la estructura fisico-quimica del material, permitiendo que las
nanofibras de celulosa mantengan su integridad estructural y funcional, lo que facilita su
conservacion indefinida sin necesidad de cadena de frio, con menos del 15% de
humedad y alta estabilidad microbiol6gica. A diferencia del secado por calor, la

liofilizacion reduce al minimo el encogimiento y preserva el aspecto, la textura, el sabor
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y el aroma de los alimentos, mejorando sus caracteristicas nutricionales. Este método
es ideal para conservar productos alimenticios, farmacéuticos y biolégicos que no deben

exponerse a temperaturas moderadas.*°

Ademads, la liofilizaciébn es esencial para mantener la alta superficie especifica y la
porosidad de las nanofibras de celulosa, caracteristicas cruciales para su rendimiento
en aplicaciones como la filtracion, la liberacion controlada de farmacos y la fabricacion
de materiales compuestos. La capacidad de conservar estas propiedades garantiza que

las nanofibras mantengan su funcionalidad y eficiencia en sus diversas aplicaciones.*

1.5 Caracterizacién de material

1.5.1 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier. La técnica de
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) es una herramienta eficaz
y rapida que posibilita tanto la identificacion cualitativa como cuantitativa de diversas
clases de lipidos. Esto se logra mediante la deteccién de las distintas moléculas que
conforman la estructura lipidica, evidenciadas por los picos de absorcién en los
espectros FTIR, los cuales se corresponden con numeros de onda especificos. La
magnitud de la absorbancia IR proporciona informacion acerca de la presencia de
grupos funcionales caracteristicos, mientras que la configuracion de los picos refleja la

estructura quimica y conformacional de las moléculas.®!

FTIR es una técnica ampliamente utilizada que permite analizar la composicién quimica
al generar un espectro de absorcioén infrarroja, lo que facilita el estudio de la estructura
molecular. A continuacién, se enumeran algunas ventajas que ofrece esta tecnologia:
1) No se requieren condiciones especificas en cuanto al tamafo, contenido de agua o
forma de la muestra a analizar. 2) La preparacion de la muestra es sencilla y no causa
dafos. 3) El detector sensible garantiza una precision precisa, con una zona de medicién
reducida y una capacidad de deteccion que puede variar desde unas pocas micras hasta

varias micras.®?

1.5.2 Potencial de carga cero (pHPZC). EIl término "punto de carga cero" (PZC) hace
referencia al nivel de pH en el cual la carga eléctrica total (considerando tanto la carga
externa como la interna) de todas las particulas adheridas a la superficie del material
adsorbente se vuelve neutra. En otras palabras, en este punto, el nUmero de sitios con

carga positiva es igual al nimero de sitios con carga negativa.'®

La interaccion entre un sélido y una fase acuosa conlleva la adquisicion de una carga
eléctrica superficial, ocasionada por la redistribucién de especies cargadas en la region

de interfaz. La presencia de iones adsorbidos en la superficie del adsorbente puede
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generarse a través de interacciones covalentes, ejerciendo una influencia directa sobre
la carga superficial del sélido.*®* Mediante la utilizacion de datos provenientes de
mediciones potenciométricas &cido-base realizadas sobre el adsorbente en diversas
concentraciones de un electrolito no reactivo (conocido como ion espectador), es posible
representar graficamente las curvas de consumo neto de protones (expresadas en
mmol/g) en relacion al pH. Estas curvas, que muestran el comportamiento del sistema
en diferentes condiciones, convergen en un punto comun de pH denominado punto de

carga cero (PZC), el cual sirve como referencia para la carga de las superficies sélidas.*

1.5.3 Microscopia electrénica de barrido. La concepcién de la microscopia electrénica
de barrido (SEM) surgi6 en el siglo XX. En 1933, los fisicos Ruska y Knoll construyeron
una version inicial de un microscopio electrénico. Luego, en 1938, Von Ardenne avanzo
esta tecnologia al incorporar una bobina de exploraciéon en el microscopio electronico
de transmision (TEM). Esto resulté en la creacion de un microscopio electrénico de
transferencia de barrido (STEM) con un voltaje de 23 kV, un aumento de 8000x y una

resolucién de entre 50 y 100 nm.3*

Se encontr6 que los electrones, cuando interactian con campos eléctricos vy
magnéticos, actian de forma andéloga a la luz visible al pasar por espejos y lentes. En
un microscopio electrénico de barrido, un haz de electrones acelerados por un potencial

eléctrico alto (25,000 voltios) se emplea como fuente de radiacion.®®

Aunque la comercializacién de estos microscopios comenzé alrededor de 1960, su
rendimiento y facilidad de uso han mejorado continuamente. Los microscopios actuales
permiten visualizar muestras con una resolucion cercana a los 4 nanémetros y aumentos
de hasta 300,000x. Esto posibilita obtener imagenes detalladas de diversos materiales
estructurales o bioldgicos con una preparacion minima, y observar directamente varias
superficies con una gran profundidad de campo. Esta caracteristica, exclusiva de los
microscopios electrénicos, permite obtener micrografias nitidas de superficies

irregulares, como una superficie de fractura.®®

Para utilizar un SEM, las muestras deben estar limpias, secas, resistentes al alto vacio
del instrumento y ser buenos conductores eléctricos. En el caso de materiales no
conductores, generalmente se recubren con una fina capa de metal, como oro, 0 se

desecan previamente si contienen altos niveles de vapor de agua.®

Un SEM ofrece imagenes en tiempo real con resolucibn manométrica y una amplia area
de escaneo, lo que permite la integracion de métodos robdticos de nana manipulaciéon
dentro de una cadmara de vacio para obtener imagenes y realizar interacciones directas

con muestras a hano escala simultaneamente. Las técnicas emergentes de
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manipulacién nano robética durante la obtencibn de imagenes SEM permiten la
caracterizacion de nano materiales y nano estructuras, asi como la creacion y
ensamblaje de prototipos de nano dispositivos. Estos microscopios cuentan con una
gran profundidad de campo, lo cual es ventajoso ya que permite enfocar varias muestras
al mismo tiempo. Segun el tipo de microscopio, la resolucion puede variar entre 4 y 20

nm.3

1.6 Aplicaciones

Las nanofibras de celulosa tiene una variedad Unica y versatil de propiedades que les
permite una amplia gama de aplicaciones interesantes. Una de las aplicaciones es la
mejora de materiales compuestos avanzados, donde actiian como refuerzos mejorando
la resistencia y propiedades mecénicas de polimeros, plasticos y otros materiales.
También desempefian un papel importante en la elaboracion de embalajes
biodegradables®. Ademas, su transparencia y facilidad para formar peliculas las hace
perfectas para la produccién peliculas plasticas transparentes, que son necesarias para
su aplicaciébn en envases alimenticios y la fabricaciébn de productos electronicos.
Asimismo, desempefian un papel fundamental en la fabricacion de textiles funcionales,
mejorando las propiedades antibacterianas, repelentes al agua y aislantes térmicos de

la ropa y otros textiles.*®

1.6.1 Adsorcién. La eliminacion de contaminantes en aguas residuales mediante
adsorcion es reconocida como un método altamente eficiente, destacando por su
versatilidad, disefio sencillo, potencial para reutilizar el adsorbente, bajos costos y
consideracién hacia la preservacion del medio ambiente. En este proceso, iones y
moléculas se adhieren fisicamente o0 se unen a las superficies de otras sustancias
moleculares, siendo los componentes de la fase liquida denominados adsorbatos,
mientras que la fase sélida es referida como adsorbente. La aplicabilidad
ambientalmente consciente de la adsorcion ha sido extensamente examinada y
empleada en diversas circunstancias para abordar los desafios asociados a la

contaminacion del agua.®

1.6.2 Adsorbentes. El biocarbdn se usa extensamente como agente adsorbente para
eliminar metales pesados de las aguas residuales. Una estrategia econdmica y simple
implica emplear directamente desechos de biomasa como adsorbentes para eliminar
estos metales. La capacidad de adsorcion puede incrementarse al alterar la estructura
o los grupos funcionales superficiales de los residuos de biomasa. Vale la pena sefalar

que los adsorbentes de carbono derivados de residuos de biomasa suelen exhibir
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capacidades de adsorcion superiores debido a su mayor area superficial y mayor

porosidad.®

1.6.3 Bioadsorbentes. Un bioadsorbente respetuoso con el medio ambiente, altamente
eficiente y basado en celulosa porosa se sintetizo mediante la introduccion de acido
acrilico y acrilamida, con el propoésito de eliminar el acido colorante anidnico. La
capacidad de reciclaje del bioadsorbente y su eficacia en la eliminacién de colorantes
son aspectos cruciales para gestionar la contaminacion y salvaguardar el entorno. El
bioadsorbente de celulosa evidencio su capacidad de reciclaje al eliminar colorantes no

solo de soluciones simples, sino también de soluciones complejas.

1.6.4 Remocion de Azul de Metileno con nanofibras de celulosa. El azul de metileno es
un colorante catidnico ampliamente usado en las industrias textil, papelera y médica. Su
presencia en aguas residuales representa un problema para el ambiente, debido a su
toxicidad para la vida acuatica y su impacto visual. Las nanofibras de celulosa son
materiales nanoestructurados con alta area superficial, biodegradabilidad y capacidad
de adsorcién, lo que los convierte en candidatos potenciales para la eliminacion del azul

de metileno del agua.®’

1.7 Azul de metileno

El azul de metileno, un colorante basico y catidénico, se emplea extensamente en
diversos campos como textiles, impresion, quimica y biologia.*® Dado su caracter de
compuesto aromatico heterociclico de gran tamafio, se utiliza de manera frecuente en
la evaluacién de la estructura y capacidad de adsorcion de carbones activados. Sin
embargo, la disponibilidad de superficie de un adsorbente para una molécula grande
como el azul de metileno se ve restringida debido al efecto de tamiz molecular.
Investigaciones previas han indicado que los carbones mayormente mesoporosos,
derivados de materiales como almidén o acido alginico, exhiben una mayor capacidad
de adsorcién y tasas de adsorcidon mas rapidas para este tinte en comparacién con el

carbén activado microporoso convencional.*

El azul de metileno es nocivo, duradero en el ambiente y resistente a varios factores
como la luz, el calor, el agua y la oxidacion. Ademas, es el colorante basico y catiénico
mas cominmente empleado. Por lo tanto, la descarga de azul de metileno en el recurso
hidrico representa una amenaza importante para la fauna acuatica y para los seres vivos

que dependen de ella, incluyendo a los humanos.*
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1.8 Estudio de adsorcién

1.8.1 Influencia del pH. El pH desempefia un papel crucial en los estudios de adsorcién
al influir significativamente en la carga superficial de los adsorbentes y en la especiacion
quimica de los contaminantes y adsorbentes en solucién. Esta influencia es
especialmente evidente en materiales como carbones activados o nanopatrticulas,
donde la carga superficial puede variar segun el pH debido a la ionizacion de grupos
funcionales en la superficie del adsorbente, dependiendo de la acidez o alcalinidad del
entorno. Asimismo, la estabilidad de los adsorbentes se ve afectada por el pH,
especialmente en el caso de materiales bioldgicos o derivados de fuentes naturales. Los
cambios extremos en el pH pueden tener consecuencias significativas en la estructura
y funcionalidad de estos adsorbentes, consideraciones cruciales en los estudios de

adsorciéon que requieren una atencién detallada.*

Un parametro critico en el proceso de adsorcion es el estudio del pH, ya que la ionizacion
de los grupos funcionales en las paredes superficiales del adsorbente genera cambios
segun el pH, afectando tanto al grado de ionizacién del adsorbato como al desarrollo del
proceso de adsorcion. La evaluacion de la influencia del pH en el material adsorbente
derivado del raquis de banano es esencial, ya que de este analisis dependera la
idoneidad del material para extraer el analito de la soluciéon acuosa. Es necesario llevar
a cabo experimentos con diferentes soluciones que abarquen distintos rangos de pH
para determinar cual proporciona la condicién éptima, permitiendo que los materiales

logren altos porcentajes de remocion.*?

1.8.2 Fuerza i6nica. En el contexto de la adsorcion, el término "fuerza i6nica" se refiere
a la cantidad de iones presentes en la solucién donde se lleva a cabo el proceso de
adsorcion.®® La fuerza i6nica permite cuantificar la presencia de electrolitos en dicha
solucion. Este factor influye en el potencial de interfaz y en el grosor de la doble capa
gue se forma alrededor de las particulas durante el proceso de adsorcion. La doble capa
eléctrica es una regién en la interfaz entre las particulas del adsorbente y la solucién
que contiene los iones que seran adsorbidos. La fuerza idnica, relacionada con la
concentracion de iones en la solucion, afecta la formacion y estabilidad de esta doble

capa.*®

La forma en que los iones o moléculas se adhieren y se distribuyen en la superficie de
los diferentes nanomateriales esta influenciada por las concentraciones de electrolitos
presentes en la soluciéon.®® Las especies idnicas compiten con los iones metalicos por
los limitados sitios activos en la superficie del adsorbente, reduciendo la sorcion de los

adsorbatos en funcion de las afinidades entre las especies i6nicas y los adsorbentes.*
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La fuerza i6nica puede influir en la agregaciéon de particulas al afectar las interacciones
electrostaticas. Ademas, puede modificar el coeficiente de actividad de los iones
metdlicos, lo que a su vez limita la transferencia de estos iones desde la solucion hacia

las superficies solidas.*

1.8.3 Adsorcioén en columna. Existen diversos procesos aplicados al tratamiento del
agua, siendo la adsorcién uno de los mas recomendados por su versatilidad y bajo
costo. Los estudios de adsorcion pueden realizarse tanto por lotes como de forma
continua. A diferencia de los sistemas por lotes, la columna de adsorcién de lecho fijo
no opera en condiciones de equilibrio, ya que la solucién de alimentacion se introduce
continuamente en la columna, llevando a cabo un proceso de transferencia de masa
entre una fase movil (el contaminante) y una fase fija (el adsorbente). El sistema
continuo de columnas de adsorcién es el mas utilizado a nivel industrial. En este
proceso, la zona de adsorcion se desplaza progresivamente desde el inicio de la
columna cuando comienza a funcionar, hasta su extremo final cuando el adsorbente se

encuentra saturado.*®

La adsorcion es una de las técnicas mas empleadas para la remocién de colorantes,
gracias a la simplicidad de su disefio, facilidad de operacién y resistencia a las
sustancias toxicas. La adsorcidn en columnas es un método ampliamente utilizado en
la separacion y purificacion de componentes. Este proceso se basa en la transferencia
de un soluto desde una fase movil (generalmente liquida) a una fase estacionaria
(solida) dentro de una columna. La eficiencia del proceso de adsorcion en columnas
depende de varios factores, como las propiedades del adsorbente, la naturaleza del

soluto, la velocidad de flujo de la fase mévil y la temperatura.*

1.8.4 Desorcion en columna. La desorcion es un proceso unitario que involucra el
contacto de una corriente liquida con una corriente gaseosa con el propdésito de transferir
un componente de la fase liquida a la fase gaseosa. Este proceso es el inverso de la
adsorcion, ya que implica la eliminacion de una sustancia desde un medio adsorbente,

generalmente con el objetivo de recuperar el material .’

Durante la desorcién, se establece un equilibrio entre la fase liquida (donde el
componente esta disuelto o absorbido) y la superficie adsorbente (ya sea sélida o una
interfaz entre dos liquidos). Cuando se reduce la concentracion (o la presion) de la
sustancia en la fase liquida, una parte de la sustancia adsorbida se transfiere

nuevamente a la fase liquida.*’

En la préactica, las operaciones de absorcion, desorcion y rectificacion se llevan a cabo

en torres o columnas, que son recipientes cilindricos verticales equipados con
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dispositivos internos como bandejas o lechos de relleno. En estos sistemas, el gas y el
liguido suelen fluir en direcciones opuestas a través de la columna. Los dispositivos
dentro de la columna facilitan el contacto entre las dos fases y la formacion de una
superficie interfacial, donde ocurre la transferencia de materia. La absorcion se utiliza
para eliminar impurezas de un gas, mientras que la desorcion se emplea para remover
impurezas de un liquido.*’
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2. METODOLOGIA

2.1 Sujeto/s o unidad/es de analisis

2.1.1 Tipo de investigacion. Esta investigacion se desarroll6 a través de estudios
experimentales, analiticos y comparativos con el fin de obtener conclusiones pertinentes

para la modificacion de nanofibras de celulosa.

2.1.2 Ubicaciéon geogréfica. Las pruebas de ensayo experimentales fueron
desarrolladas en el laboratorio de materiales de investigacion ubicado en la Facultad de

Ciencias Quimicas y de la Salud de la Universidad Técnica de Machala.

2.1.3 Toma de muestras. La materia prima era el raquis de banano, que fue recolectado

en la Facultad de Ciencias Agropecuarias de la UTMACH.

2.2 Materiales y métodos

2.2.1 Materiales, reactivos y equipos. Los materiales, reactivos y equipos utilizados en

el presente trabajo de investigacion, se describen en la tabla 1:

Tabla 1. Materiales, reactivos y equipos

Materiales Reactivos Equipos
Batas de laboratorio Agua destilada Balanza analitica
Mascarillas Peroxido H202 pureza 50% Estufa
Vasos de precipitacién (25 ml; Acido clorhidrico HCI pureza Plancha de
50 ml; 250 ml; 600 ml; 1000 ml)  37.4% (Fisher chemical) agitacion
Balones Volumétricos (100 ml; Hidréxido de sodio NaOH Campana de
250 ml; 500 ml; 1000 ml) pureza 98.8% (Fisher extraccion

scientific)

Erlenmeyer 250 ml Azul de metileno C16H1sCIN3S pH-metro
Pipetas graduadas Anhidrido acético Plancha de

calentamiento

Pipetas Volumétricas Alcohol etilico al 96% Molino de

cuchillas
Micropipetas Tamiz vibratorio
Termdmetro

Probeta de 10ml, 25ml, 100ml
Barras de agitacion magnética
Recipiente de 30 ml

Espatulas
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Embudos
Varillas de agitacion
Frascos Ambar
Vidrio de reloj
Gradillas

Pera volumétrica
Piseta

Pinzas

Fundas ziploc
Crisoles

Malla 60 y 120

Fuente: Elaboracion propia
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2.2.2 Métodos

2.2.2.1 Preparacion de la muestra. La materia prima recolectada (raquis de banano) fue
sometida de inmediato a una limpieza, luego se dividi6 en trozos pequefios.
Posteriormente, se lavé con agua destilada y se seco en la estufa a 70 °C hasta que
estuvo completamente libre de humedad. Finalmente, se realizO un proceso de
molienda, reduciendo su granulometria a 250 ym con la ayuda de un tamiz N°60. La
muestra se almacend en bolsas herméticas y se conservé en un desecador para su uso

posterior.

Figura 6. Flujo de proceso de obtencion de raquis puro (polvo)
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(POLVO)

33



Fuente: Autoria propia

2.2.2.2 Tratamiento quimico — Blanqueo e Hidrolisis acida. Empleamos el método de
tratamiento quimico siguiendo la siguiente metodologia. # Se toman 15 gramos de
polvo de raquis y se introducen en una solucién de NaOH con una concentracion de
0.5M agitando durante 18 horas a una temperatura de 30°C. Luego, el residuo insoluble
resultante se filtra y se lava con agua destilada. Posteriormente, este residuo insoluble
se coloca en una solucion de NaOH con una concentracién de 0.5M y un 3% de H;0.,
a una temperatura de 45°C durante 14 horas. Posteriormente para llevar a cabo la
hidrélisis acida el residuo se sumerge en una solucién de HCI con una concentracion de
2M, a una temperatura de 80°C durante 2 horas. Para finalizar se realizan los procesos
de filtracion y lavado para llevar la muestra a un pH neutro, a las particulas insolubles
se las ultracongelaron para posteriormente liofilizarlas durante un tiempo de 2 dias

aproximadamente. En el diagrama 2 se observa el proceso de tratamiento quimico.

Figura 7. Diagrama de flujo de obtencion de NFC.

‘ POLVO DE RAQUIS | |t=14HrS T=45°C ’

BLANQUEADO 3 % H20, + NaOH
0,5 M

| HIDROLISIS ACIDA HCI 2M

| LAVADO Agua destilada
PH neutro

| LIOFILIZACION

OBTENCION DE NANOFIBRAS
DE CELULOSA

NaOH 0.5 M

t=18Hrs
T=30°C

Fuente: Autoria propia
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Se ejecutan los respectivos calculos de NaOH a 0.5 M en 1000 ml para el proceso de

blanqueado.
1 mol NaOH — 40 g/mol NaOH
0.5 mol - X
x =20 g/mol NaOH
20 g/mol NaOH - 1L
x - 1L
x = 20 g/mol NaOH

Se llevé a cabo la preparacion de la solucion de NaOH 0.5 M. En primer lugar, se
pesaron 20 gramos de hidroxido de sodio y se disolvieron en un litro de agua destilada.
Luego, se tomaron 300 ml de esta solucién y se mezclaron con 15 gramos de polvo de

raquis en un matraz Erlenmeyer. La temperatura se mantuvo a 30 °C durante 18 horas.

Sincronicamente se prepara una mezcla de hidréxido de sodio 0.5 M y 3% peroxido de
hidrégeno para conseguir un volumen total de 200 ml. Esta mezcla se agrega a la
muestra insoluble previamente lavada vy fitrada a45 °C durante 14
horas. Empezaremaos con el calculo del 3% de peréxido de hidrogeno en un volumen de

200 ml se realiza mediante la ecuacién (1).
ec.(1)
Cl * Vl = Cz * V2

Donde:
C1 = soluciéon concentrada (mol/L)
V1 = solucion concentrada a diluir (L)
C2 = concetracion deseada (mol/L)
V2 = solucion deseada (L)
Entonces:
CixVi=0Cr%V,

(35%) (x) = (3%)(200 ml)

200
v, =3 (E) =17.14 ml H,0,

Como consecuencia, se requeriran 17,14 ml de una solucién concentrada de perdxido
de hidrégeno al 35%, los cuales se diluiran en un matraz aforado de 200 ml con agua

destilada, dando como resultado una solucién de H.O, al 3%. Esta soluciéon se utilizara
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como base para la adicion del hidroxido de sodio, cuyo calculo se detalla a continuacion,

para obtener una solucion de hidréxido de sodio 0.5 M en 200 ml.
1 mol NaOH — 40 g/mol NaOH
0.5 mol - X
x =20 g/mol NaOH
20 g/mol NaOH - 1L
X - 0,2L
x =4 g/mol NaOH

Se toman 4 gramos de NaOH y se mezclan con la solucién de peréxido de hidrogeno,
logrando una mezcla homogénea. Esta mezcla se combina con la muestra previamente
lavada con abundante agua destilada y filtrada. Luego, se agita la muestra durante 14

horas a una temperatura de 45°C, completando asi el proceso de blanqueo.

Finalmente, se lleva a cabo la hidrolisis acida, para lo cual se calculan 200 ml de acido

clorhidrico 2M a partir de una solucién de HCI 12.1 N.
ec.(1)
Cl * V1 = Cz * VZ

(12.1N) * (x) = (2N)(0.2L)
x = (2) *(0.2)/12.1 = 0.033L ~ 33mL HCL

El resultado indica que se deben tomar 33 ml de la solucion de HCI N 12.1 y aforarla
con agua destilada hasta alcanzar un volumen total de 200 ml. Luego, esta solucién se
transfiere a un matraz Erlenmeyer, junto con la muestra de raquis de banano que ha
sido sometida previamente a blanqueamiento, asi como alavado y filtrado hasta

alcanzar un pH neutro.

2.3.1 Caracterizacion del material. Para caracterizar el material obtenido en el presente

trabajo (NFC) se us6 FTIR, potencial de carga cero (pHezc), SEM y microscopia Optica.

2.3.1.1 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). Para identificar
las caracteristicas de las bandas de los grupos funcionales presentes en las nanofibras,
se llevaron a cabo mediciones de espectros infrarrojos por transformada de Fourier
mediante un espectrofotdmetro modelo FTIR-4700 type A, con numero de serie
F058361788 y una resolucion de 4 cm-1. Estas mediciones se realizaron en un rango

de frecuencias que abarca desde 0 hasta 4000 cm-1.
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2.3.1.2 Potencial de carga cero (pHPzc). Se realizara una replicacién del proceso por
duplicado, en el cual se emplearon 0.1 g de cada tipo de material (nanofibras de
celulosa), los cuales se introdujeron en un tubo Falcon de 50 ml. Ademas, se agregaron
25 ml de una solucién de cloruro de sodio (NaCl) 0.01M con pH ajustado a 2, 4, 6, 8 y
10. Se mantuvo en agitacion a 120 rpm durante 24 horas, tras lo cual se registr6 el pH

final y se procedio6 a tabular los datos en una hoja de calculo en OriginPro.

2.3.1.3 Microscopia electronica de barrido. Para llevar a cabo las micrografias de las
nanofibras de celulosa, se utilizé un microscopio electrénico de barrido TESCAN MIRA3
para observar el tipo de muestra de nanofibras de celulosa, que fue obtenida mediante

tratamiento quimico del raquis de banano.

2.3.2 Estudio de Adsorcién. Para analizar el comportamiento de las nanofibras de
celulosa aplicadas en la remocion de azul de metileno se realizaron varios estudios

como: estudio de pH, fuerza i6nica, adsorcién y desorcion en columna.

2.3.2.1 Estudio de pH. Para iniciar el andlisis del pH, se prepard una solucién inicial de
1000 ppm mediante la adicién de 1 gramo de azul de metileno siendo esta nuestra
solucibn madre. Se extrajo una muestra de esta solucion para obtener una
concentracion de 25 ppm, la cual se ajusté a diferentes valores de pH (4, 6, 8 y 10). La
dosis utilizada en este estudio fue de 1 g/L, y se llevo a cabo en duplicado. Para ello, se
pesaron 0.025 gramos de nanofibras de celulosa, tanto modificada como no modificada,
y se afladieron a un tubo Falcon conteniendo 25 ml de la solucién de azul de metileno a
una concentraciéon de 25 ppm. El proceso se llev6 a cabo bajo agitacion constante a 120
rpm durante 3 horas, seguido de una centrifugacion para separar el liquido del sélido.
Posteriormente, se procedié a realizar la lectura en un espectrofotometro ultravioleta-

visible.

2.3.2.2 Estudio de fuerza i6nica. Se detallan las preparaciones de soluciones de AM y
cloruro de sodio por separado para posterior a ello efectuar el estudio de fuerza i6nica
gue consiste en someter las nanofibras de celulosa a una mezcla binaria AM - NaCl,
usando alicuotas de las diferentes soluciones para definir su capacidad maxima de

adsorcion.

e Preparacion de una solucién madre de cloruro de sodio 2 M.

Para preparar 250 ml de una solucién madre de cloruro de sodio a 2 M se pesaron 29.22
g de cloruro de sodio NaCl, los cuales fueron depositados en un balén volumétrico y se

aforo con agua destilada previamente acondicionada de pH 6. De esta solucién madre
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se tomaran alicuotas para que, en conjunto con alicuotas de una solucién de azul de

metileno a 100 ppm, completen 25 ml totales.
Para determinar la cantidad de NaCl utilizada, se llevaron a cabo los siguientes célculos:
1mol NaCl - 58.44 g/mol NaCl
2 mol - x
x =116.88 g/mol NaCl
116.88 g/mol NaCl — 1L
X - 0.25L

X = 29.22iNaCl - 250mla?2M
mol

e Solucion de azul de metileno a 100 ppm.

Se tomaron directamente alicuotas de 2.5 ml de una soluciéon de AM concentrada a 1000
ppm, siendo 2.5 ml la cantidad equivalente para obtener 100 ppm de AM, se lleva a un

volumen total de 25 ml en conjunto con la solucion madre de cloruro de sodio 2 M.

Para conocer el volumen necesario a tomar de la solucién de 1000 ppm de AM se utilizd

la siguiente ecuacién (ecuacién 1):
ec.(1)
Ci*xVi=0C*V,
(1000 ppm) * (x) = (100 ppm)(0.025L)

5
= 0.0025L = 2.5ml de AM - 25ml a 100 ppm

x = (100) * 1000

Donde:

Ci: Concentracion inicial (ppm)
V1: Volumen inicial (L)

C.: Concentracion deseada (ppm)
V2: Volumen a preparar (L)

Posterior a estos calculos realizados, se trabaj6é por duplicado, se pesaron 0.025 g de
nanofibras de celulosa y se trabaj6 en diferentes concentraciones de NaCl bajo la misma

concentracion de AM (100 ppm).
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En la tabla se muestran los volimenes de soluciéon binaria, junto con las
concentraciones, ademas el agua destilada condicionada a pH 6 para la preparacion de

los 25 ml que seran sometidos a respectivos estudios.

Tabla 2. Soluciones empleadas para estudio de fuerza i6nica

Alicuotas

Agua Solucién
NaCl (ml) AM (ml) destilada total (ml)

(ml)

NaCl (M) AM (ppm)

0 100 0 25 22.5 25
0.01 100 0.125 25 22.375 25
0.03 100 0.375 2.5 22.125 25
0.05 100 0.625 2.5 21.875 25
0.08 100 1 25 21.5 25
0.10 100 1.25 25 21.25 25
0.15 100 1.875 25 20.625 25

Fuente: Elaboracion propia

Los célculos de las alicuotas se trabajaron bajo la siguiente ecuacién (ecuacion 1):

e Ejemplo para la obtencién de la solucién 0.01 M de NaCl con la solucion de AM

100 ppm:
ec.(1)
Ci1xVi=0Cy*xV,
(2M) * (x) = (0.01M)(0.025L)
x = (0.01) x — > - 0.000125L =~ 0.125ml de NaCl - 25ml a 0.01M
Donde:

C1: Concentracion inicial (M)
V1: Volumen inicial (L)
C.: Concentracion deseada (M)

V,: Volumen a preparar (L)
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Es decir, una vez pesados los 0.025 g de nanofibras de celulosa, se los coloca en un
tubo falcon y adicional a esto se agregan los 0.125 ml de la solucién madre de cloruro
de sodio 2 M, la alicuota de los 2.5 ml de AM (100 ppm) y se completa con agua destilada

acondicionada (pH 6) para obtener los 25 ml de estudio de fuerza i6nica.

Posterior a lo antes mencionado los tubos falcén preparados para cada concentracion
de solucion binaria AM y NaCl deben someterse a agitacion constante de 120 rpm en el
agitador electrénico durante 24 horas. Después de ese tiempo, se tomé alicuotas de 3
ml, las cuales seran analizadas en el espectrofotémetro UV-VIS para el respectivo

andlisis de datos.

2.3.2.3 Adsorcion en columna. Empaquetar la columna de adsorcién con una cantidad
exacta de 7.2387 g de nanofibras de celulosa, compactando uniformemente las
nanofibras dentro de la columna para evitar la formacién de canales preferenciales que
puedan afectar la eficiencia de adsorcion. Posteriormente se sell6 adecuadamente la
columna y se la conect6 a una bomba peristéltica para mantener un flujo constante de
0.005 L/min en la solucién de trabajo. Se utilizé una solucién madre de azul de metileno

con una concentracion de 1000 ppm para obtener una concentracion de 25 ppm.
e Preparar una solucion de azul de metileno de 25 ppm

Para preparar una solucién de azul de metileno de 25 ppm, diluir la solucién madre con

agua destilada utilizando la siguiente formula de dilucién (ecuacion 1):
ec.(1)

Cl*V1:CZ*V2

C2 * V2
V, =
1 Cl

_ 25 ppm *1000mL
1T 1000 ppm

Vi =25ml
Donde:
Ci1: Concentracion inicial (ppm)
V1: Volumen inicial (L)
C.: Concentracion deseada (ppm)
V>: Volumen a preparar (L)
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Se miden 25 ml de la soluciéon madre y diluye hasta 1000 ml con agua destilada para
obtener la solucién de operacion de 25 ppm. Luego la solucion de azul de metileno de
25 ppm pasa a través de la columna a una velocidad de flujo constante de 0.005 L/min
utilizando la bomba peristéltica, de forma simultdnea se recogieron muestras del
efluente a intervalos de tiempo regulares (cada 5 minutos los primeros 30 minutos y
luego cada 10 minutos) hasta que las nanofibras de celulosa hayan alcanzado su

capacidad maxima de adsorcion de azul de metileno.

Como pendltima fase en este estudio se midié la concentracion de azul de metileno en
las muestras recolectadas utilizando espectrofotometria UV-VIS, se utilizé la curva de
calibracién previamente preparada para determinar la concentracion exacta de azul de
metileno en las muestras previamente recolectadas. Finalmente se calcul6 la capacidad
de adsorcién de las nanofibras de celulosa en funcion de la concentracién de azul de

metileno en el efluente y el volumen de solucién tratada.

2.3.2.4 Desorcion en columna. Tras culminar exitosamente el proceso de adsorcion en
columna, se comenzé de forma inmediata con la desorcién en columna, en primer lugar,

se prepara la solucién disolvente.
e Preparacion de la solucién disolvente de HCl al 0.1 M:

Para preparar 1 litro de una solucion de HCI a 0.1 M se tomaron 8.3 ml de HCI
concentrado al 37%; es decir con una molaridad de 12.07 M, los cuales fueron

depositados en un balén volumétrico de 1L y se aforo con agua destilada.
Para conocer el volumen necesario a tomar de HCI, se utiliz6 la siguiente (ecuacién 1):
ec.(1)
CixVi=0Cy+V,

(12.07M) * (x) = (0.1M)(1L)
_(0.1M) * (1L)

.07M 0.0083L =~ 8.30 mlde HCl - 1000ml a 0.1M

Donde:

Ci: Concentracion inicial (M)
V1: Volumen inicial (L)

C.: Concentracion deseada (M)

V2: Volumen a preparar (L)
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Posteriormente se ajusto el pH de la solucién desorbente (HCl a 0.1M) a 6, ya teniendo
todo listo, se conectd la columna a una bomba peristaltica mediante mangueras para
controlar el caudal de la solucion, el cual fue de 0.05 L/min de forma constaste, el mismo
que paso a través de la columna durante 540 minutos, siendo este el tiempo que tomo

el proceso de desorcién.

Se recogieron muestras del efluente en tubos falcon previamente lavados y rotulados a
intervalos de 30 minutos para analizar la cantidad de azul de metileno, lo cual se analizé

en un espectrofotbmetro UV-VIS con la ayuda de una celda de cuarzo.

El proceso de desorcién en columna con nanofibras de celulosa obtenidas del raquis de
banano usando HCl a 0.1 M como disolvente bajo las condiciones experimentales
previamente establecidas fue evaluado en términos de la eficiencia de desorcion y la

recuperacion del azul de metileno.

2.3 Proceso de recoleccién y analisis de los datos

Todos los experimentos realizados en los estudios de adsorcion como: estudio de pH,
fuerza ionica, adsorcion y desorcion en columna, fueron analizados usando un

espectrometro UV-VIS y una celda de cuarzo.

Los datos obtenidos con el espectrofotbmetro se procesaron utilizando el software de

analisis de datos y generacion de graficos ingenieriles Origin Pro 2024.

Las graficas generadas por el software seran sometidas a discusiones para evaluar la

eficiencia de las nanofibras de celulosa en la eliminacién de AM.

2.3.1 Disefio experimental. En el presente trabajo se utilizé un disefio monofactorial

para los diversos estudios de adsorcidn que se emplearon.

2.3.1.1 Estudio de pH. En el estudio de pH la variable independiente es el pH, en el cual
usamos el 2, 4, 6, 8 y 10, en este caso la variable dependiente fue la capacidad o

porcentaje de adsorcion, este estudio se realizé por duplicado.

2.3.1.2 Fuerza ibnica. En el experimento de fuerza i6nica se determind como variable
independiente la concentracion de NaCl y como variable dependiente la capacidad o

porcentaje de adsorcion, se realiz6 por duplicado.

2.3.1.3 Adsorcion en columna. En el caso de adsorcidon en columna la variable
independiente fue el tiempo y la variable dependiente la capacidad o porcentaje de

adsorcion, se obtuvo una grafica cinética.
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2.3.1.4 Desorcion en columna. En el estudio de desorcion en columna la variable
independiente fue el tiempo y la variable dependiente el porcentaje de desorcion, se

obtuvo una gréfica cinética.
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3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Caracterizacion de nanofibras de celulosa.

3.1.1 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR). Esta metodologia
se basa en las vibraciones de las moléculas, lo que permite identificar los grupos
funcionales vinculados con las caracteristicas o propiedades macroscopicas de los
materiales. La técnica FTIR se puede emplear como un método simple para evaluar los

cambios estructurales ocurridos en las nanofibras de celulosa.*

La espectroscopia FTIR es una técnica analitica poderosa que proporciona una "huella
digital” molecular de una sustancia. Al analizar las vibraciones moleculares en diferentes
regiones del espectro, podemos identificar los grupos funcionales presentes en una
muestra y, por lo tanto, obtener informacién valiosa sobre su composicion quimica. En
el caso de las nanofibras de celulosa obtenidas del raquis de banano extraidas mediante
el método quimico, el espectro FTIR nos permite confirmar la presencia de celulosa y

otros componentes, asi como evaluar la pureza y calidad del material obtenido.

Figura 8. Espectro FT-IR del material adsorbente NFC
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En la figura 6 se observa la caracterizacion del material adsorbente empleado en este

trabajo de titulacion: nanofibras de celulosa NFC, las cuales fueron analizadas por
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espectroscopia infrarroja en un espectrofotometro FTIR, con resoluciéon de 4 cm™,

empleado en un rango de frecuencia entre 0 y 4000 cm™.

El espectro FTIR en el pico 3333.32 cm™ que es ancho y fuerte corresponde a la
vibracién de estiramiento del enlace O-H de los grupos hidroxilo (-OH) presentes en la
celulosa. Esta banda es una de las mas caracteristicas de los compuestos celulésicos.
Por otro lado, en el pico 2885.94 cm™ se asigna a la vibracién de estiramiento del enlace
C-H de los grupos metileno presentes en la cadena de celulosa.* En la banda 1730 cm-
1 se encuentra en relacion con la deformacion angular del enlace C=0. El pico 1428 cm”
! corresponde a las vibraciones de deformacion de los enlaces C-H y a las vibraciones

de estiramiento del enlace C-O en los grupos carboxilo.%!

El pico 1367 cm-1 se relaciona con la vibracion de estiramiento de C-H en el anillo de
glucosa. La banda 1316.57 cm™ se relaciona con la vibracién de deformacién angular
del enlace C-H (C-0), La banda 1252 cm-1 se relaciona con la vibracion de estiramiento

de C=0 en el anillo de glucosa.*!

En el pico 1156.75 cm™ se asigna a la vibraciéon de estiramiento del enlace C-O-C en el
anillo de glucosa, una caracteristica estructural de la celulosa. El pico 1100 cm™ se
asigna a la vibracion de estiramiento de C-O-C en el anillo de glucosa. El espectro FTIR
1023.00 cm™ corresponde a la vibracion de estiramiento del enlace C-O en el anillo de

glucosa.*!

El espectro FTIR de las nanofibras de celulosa obtenidas del raquis de banano muestra
todas las bandas caracteristicas de la celulosa. Las bandas observadas corroboran la
presencia de grupos funcionales tipicos de la celulosa, incluyendo los grupos hidroxilo,
metileno y metilo, asi como los enlaces C-O-C en el anillo de glucosa. La intensidad y
forma de estos picos proporcionan informacién adicional sobre la cristalinidad,
orientacion y pureza de la celulosa. Una alta cristalinidad se refleja en picos mas
definidos y estrechos en la regién de los 1156 y 1023 cm™™.

3.1.2 Potencial de carga cero (pHPZC). En la Figura 7 se presentan los resultados del
punto de carga cero (pHPZC) y su influencia en el comportamiento del pH del material

lignocelulésico derivado del raquis de banano.
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Figura 9. Potencial de carga cero de NFC
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Condiciones: Dosis: 1 g/L, agitacion:120 rpm, tiempo de contacto: 24 horas,

temperatura: ambiente (25°C).

Enreferencia a la figura 9, se puede observar el comportamiento del material adsorbente
(NFC) en relacion con el pH. El potencial de carga cero para este material fue de 3.45,
lo que sugiere que, a pH superiores a este valor, las superficies del bioadsorbente son
MAas propensas a adsorber iones catiénicos debido a la presencia de iones con carga
negativa.

Por el contrario, a pH inferiores a 3.45, las superficies adquieren una carga positiva por
el aumento de H*, lo que favorece la atraccién de aniones. En diversas investigaciones
previas sobre materiales adsorbentes derivados de residuos lignocelulésicos, como la
cascara de cacao y la celulosa de tallo de banano, se ha encontrado que el potencial de
carga cero varia entre pH 2 y 10.52

3.1.3 Microscopia electrénica de barrido. Para observar las nanofibras, se obtuvieron
imagenes a varias escalas, siendo la de 10 um la més adecuada. En estas micrografias,
se pueden visualizar fibras con una gran variabilidad en morfologia y tamafio. Se
determiné un promedio de tamafo de nanofibras de celulosa de 0.069 pm o0 69 nm, lo
cual indica que el método de extraccién fue éptimo para obtener nanofibras de diametros

mas delgados y con menor variabilidad.53
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El tratamiento quimico provoca la ruptura de los enlaces en las fibras debido a la
hidrélisis. La homogenizacion incrementa las areas superficiales de las fibras al exponer
mas grupos funcionales en la superficie, lo que facilita la creacion de interacciones en
las regiones interfaciales y permite una transferencia eficiente de las fuerzas aplicadas
a las nanoparticulas de las NFC, por lo cual se muestra un nimero considerable de

nanofibras obtenidas.>*

Figura 10. Micrografia SEM de nanofibras de celulosa CNF3 de raquis de banano

Fuente: Elaboracién propia

3.2 Estudio de adsorcién

3.2.1 Estudio de pH. Se llevé a cabo el presente estudio con el colorante azul de
metileno (C16H1sCIN3S) a diferentes valores de pH 4, 6, 8 y 10 para el material

lignocelulésico de nanofibras de celulosa (CNF), como se observa en la figura 8.
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Figura 11. Efecto del pH en el porcentaje de adsorcion de NFC.
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Condiciones: Dosis: 0.025g, agitacion:120 rpm, tiempo de contacto: tres horas,
temperatura: ambiente (25°C), concentracion inicial AM: 25 ppm.

El material adsorbente CNF demostré un notable desempefio con un porcentaje de
adsorcion del 77.98% a un pH de 6, cabe recalcar que se acercaron mucho los valores
delos pH 4y 8, conun 76.77% y 75.8% de adsorcion respectivamente.

La eficiencia de la bioadsorcion del azul de metileno esta influenciada por el pH, ya que
cambios en el pH de la solucion afectan el grado de ionizacién de las moléculas
adsorbidas y las propiedades superficiales del adsorbente; es decir, cuando un pH es
mas alto, la superficie del adsorbente se carga negativamente favoreciendo la adsorcién
del colorante catiénico.®® En el material lignocelulésico CNF el aumento de iones OH"
provoca cambios en su capacidad de adsorcién, incrementando la atraccién de las

moléculas del azul de metileno.

3.2.2 Fuerza i6nica. EIl analisis de la fuerza i6nica en un adsorbente es crucial para
hacer comparaciones con condiciones acuosas reales. Este estudio se centr6 en evaluar
como la fuerza iénica afecta la capacidad de adsorcion de nanofibras de celulosa (NFC)
en azul de metileno. En la figura 18 se ilustra el comportamiento de la capacidad de

adsorcion a diversas concentraciones de NacCl, las cuales representan diferentes
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fuerzas i6nicas en soluciones acuosas, especificamente en el presente estudio se usé

una solucién binaria AM-NacCl.

Figura 12. Capacidad de adsorcion del material NFC
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Condiciones: Dosis 0.025 g/L, Volumen 25ml, Temperatura 25°C, Tiempo de contacto
24 h, Agitacion 120 rpm, pH 6, Concentracion NacCl (0-0.15 M)

En la Figura 12 se observa que, en ausencia de NaCl, la NFC tuvo una capacidad de
adsorcion de itrio de 55.94 mg/g. En cuanto el material adsorbente tuvo contacto con la
solucién electrolitica (NaCl) a una concentraciéon 0.01 M, hubo un descenso en la
capacidad de adsorcién obteniendo un 47.91 mg/g. Uno de los puntos mas criticos para
las nanofibras de celulosa fue cuando su capacidad de adsorcién disminuy6 a 2.24 mg/g
al incrementar la concentracién del NaNOs a 0.15 M. al culminar de analizar el grafico
se determina que, a mayor concentracién de NaCl, la capacidad de adsorcion sera
menor.
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Figura 13. Porcentaje de adsorcion del material NFC
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Condiciones: Dosis 0.025 g/L, Volumen 25ml, Temperatura 25°C, Tiempo de contacto

24 h, Agitacién 120 rpm, pH 5, Concentracion NaCl (0-0.15 M).

En la figura 13 se observa el estudio de la fuerza idnica en relacion al porcentaje de
adsorcion, en donde se puede mencionar que la NFC obtuvo un porcentaje de adsorcion
de 57.08% antes de someterse a concentraciones de NaCl de hasta 0.15M, obteniendo
un descenso en la adsorcion hasta llegar a 2.29%, el cuél fue el valor de adsorcién mas

bajo.

Por ende, en base a los resultados obtenidos se puede mencionar que, a medida que
la concentracion de NaCl aumenta de 0 a 0.15 M, hubo menor adsorcion de AM, es
decir, el material adsorbente se mostr6 afectado por las diversas concentraciones de
iones de Cl (a medida que aumenta la concentracion de la solucion electrolitica va
disminuyendo su capacidad de adsorcion), lo que quiere decir que el material no resiste

al estudio aplicado.

En otros estudios sobre las nanofibras de celulosa (NFC), se ha observado que la
capacidad de adsorcion del material disminuye con el incremento de la fuerza idnica.

Esto sugiere que, a mayor concentracion de electrolito, menor es la adsorcion, al igual
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que los resultados del presente estudio utilizando nanofibras de celulosa a partir del
raquis de banano.*®

3.2.3 Adsorcién en columna. Se llevo a cabo el presente estudio con el colorante azul

de metileno en una columna de adsorcion para las nanofibras de celulosa (CNF), como

se observa en la figura 11.

Figura 14. Capacidad de adsorcion de NFC en columna
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Condiciones: Dosis 7.2387g, Caudal: 0.005 L/min, temperatura 25°C, tiempo de
contacto 330 min, pH 6, Concentracion AM (25 ppm).

En la figura 14 se observa que al inicio (0 a 50 minutos), se observa una rapida
interaccion inicial entre las nanofibras de celulosa y el azul de metileno, con
fluctuaciones significativas en la capacidad de adsorcién.

Desde los 50 minutos hasta aproximadamente los 150 minutos, se observa un patrén

de fluctuaciones méas regulares, lo que indica que el proceso de adsorcion esta
alcanzando un equilibrio dinamico.

A partir de los 150 minutos hasta los 330 minutos, la capacidad de adsorciéon se
estabiliza alrededor de 17 mg/g, con algunas fluctuaciones que llegan hasta 18 mg/g.
La capacidad de adsorcion oscila entre aproximadamente 13 mg/g y 18 mg/g a lo largo

del tiempo de contacto de 330 minutos y el valor de adsorcion maxima alcanzada es de
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18.38 mg/g, lo que indica una moderada eficiencia de las nanofibras de celulosa en la

adsorcion del azul de metileno bajo las condiciones experimentales especificadas.

El pH de 6 favorece la adsorcion de azul de metileno, que es un colorante catidnico, lo
cual es coherente con la tendencia observada en la grafica. La dosis de 7.2387 g de
nanofibras de celulosa y el caudal de 0.005 L/min proporcionan una relaciéon adecuada
para maximizar la interaccion entre el adsorbente y el adsorbato, resultando en una alta

capacidad de adsorcion.

La presente grafica demuestra que las NFC poseen una capacidad de adsorcién
moderada para el azul de metileno, con una eficiencia que se estabiliza alrededor de
17-18 mg/g después de 150 minutos de contacto. Las fluctuaciones iniciales reflejan la
rapida interaccion inicial, y la estabilizacién posterior indica que se alcanza un equilibrio

de adsorcion bajo las condiciones experimentales especificadas.

3.2.4 Desorcion en columna. Se realizé el presente estudio de desorcion utilizando
nanofibras de celulosa en el colorante azul de metileno en una columna, como se

muestra en la figura 11.

Figura 15. Porcentaje de desorcion en el material NFC
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Condiciones: Dosis 7.2387g, Caudal: 0.005 L/min, temperatura 25°C, tiempo de

contacto 540 min, pH 6, concentracion AM (25 ppm), concentracion HCI (0.1M).
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Luego de analizar la figura 15, se deduce existe una fase inicial (0-100 minutos), en la
cual el proceso de desorcion es muy rapido alcanzando exactamente el 98.07% en los
primeros 50 minutos y disminuyendo a aproximadamente el 20% hacia los 100 minutos.
Esta rapida desorcion inicial puede deberse a la liberacion de las moléculas de azul de

metileno que estan mas débilmente adsorbidas en las nanofibras de celulosa.

Posteriormente se alcanza la fase estable (100-540 minutos) a partir de los 100 minutos,
la tasa de desorcion se estabiliza alrededor del 20%. Este comportamiento indica que
las moléculas de azul de metileno restantes estan fuertemente adsorbidas y son mas

dificiles de desorber incluso con la soluciéon de HCl a 0.1M.

La desorcion del azul de metileno se produce rapidamente al inicio, alcanzando un
98.07% en los primeros minutos. Después de aproximadamente 50 minutos, el
porcentaje de desorcién disminuye drasticamente y se estabiliza en valores cercanos al
20%.

La eficiencia de desorcion es alta al inicio del proceso, pero disminuye y se estabiliza en
un porcentaje mas bajo después de un tiempo. La estabilizacion alrededor del 20% de
desorcion sugiere que la mayor parte del azul de metileno se desorbe rapidamente y

gue el remanente estéa fuertemente adherido a las nanofibras de celulosa.

El pH de 6 y el uso de HCl a 0.1M como solucion disolvente son condiciones que
favorecen la desorcion inicial rapida. La temperatura de 25°C y el caudal de 0.05 L/min
proporcionan un entorno adecuado para la desorcién, pero no afectan significativamente

la desorcion de las moléculas mas fuertemente adsorbidas.

La grafica demuestra que la desorcion del azul de metileno con NFC ocurre rapidamente
al inicio alcanzando un alto porcentaje de desorcién en los primeros 50 minutos. Sin
embargo, la desorcion se estabiliza alrededor del 20% después de 100 minutos,
indicando que una fraccion significativa del azul de metileno esta fuertemente adsorbida

y es dificil de desorber con las condiciones experimentales mencionadas anteriormente.
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4. CONCLUSIONES

El método de extraccion de nanofibras de celulosa permitid obtener NFC con
una variedad en la morfologia y tamafio de las fibras, evidenciada mediante
microscopia electrénica de barrido. Ademas, la técnica FTIR identificé picos
caracteristicos de las nanofibras de celulosa.

En potencial de carga cero se determind que las superficies de las NFC
adquieren una carga positiva a pH inferiores a 3.45, favoreciendo la adsorcién
de aniones.

Los estudios de pH, fuerza i6nica, y adsorcion en columna indicaron que el pH
Optimo para la adsorcibn de azul de metileno es 6, con una eficiencia de
adsorcion del 77.98%. Sin embargo, la presencia de iones de sodio en la
solucién disminuye significativamente la eficiencia de adsorcién, evidenciando la
necesidad de controlar la fuerza i6nica en aplicaciones practicas.

Las NFC mostraron una capacidad moderada de adsorcién en columna para
azul de metileno, estabilizdndose en una eficiencia de remocion de 17-18 mg/g
después de 150 minutos. Las pruebas de desorcion revelaron una rapida
liberacion inicial del azul de metileno, con un porcentaje de desorcion que se
estabiliza en un 20% tras 100 minutos, lo que demuestra que las NFC son un
material con potencial para la regeneracién y reutilizacién.

Finalmente, este estudio confirma la viabilidad del uso de residuos agricolas,
como el raquis de banano, para la obtencion de nanofibras de celulosa,
presentando una alternativa sostenible que contribuye a la reduccion de
desechos agricolas y al desarrollo de tecnologias limpias para el tratamiento de

aguas contaminadas.
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5. RECOMENDACIONES

Evaluar otros residuos agricolas disponibles en el pais para la obtencion de
nanofibras de celulosa, con el fin de diversificar las fuentes de materia prima y
comparar su capacidad de adsorcion.

Analizar la regeneracion y reutilizacion de las nanofibras de celulosa tras su uso
en la adsorcion, lo que podria reducir costos operativos y minimizar el impacto
ambiental del proceso.

Realizar estudios considerando la evaluacién econémica y la factibilidad técnica

para su produccion a mayor escala.
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ANEXOS

Anexo A. Recoleccion de materia prima (raquis de banano)
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Anexo C. Peso de materia prima libre de humedad
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Anexo D. Molienda de materia prima
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Anexo E. Proceso de blanqueamiento

Anexo F. Liofilizacion de NFC
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Anexo G. NFC liofilizadas

Anexo H. Microscopia 6ptica de NFC
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Anexo |. Microscopia Optica de NFC

Anexo J. Desorcién en columna de AM
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