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RESUMEN. Mezquite es el nombre comin de varias especies de arboles o arbustos pertenecientes al género Prosopis. Esta planta se ha
convertido en una valiosa fuente de recursos naturales, destacando entre sus componentes la leguminosa del mezquite. Esta vaina se
caracteriza por su riqueza en proteinas y su poder endulzante. Como residuo, el endocarpo de la vaina de mezquite estda compuesto
principalmente de celulosa, hemicelulosa y lignina pudiendo ser aprovechados para la obtencion de diversos compuestos de valor. En el
presente trabajo se evalué el potencial del endocarpo de vaina de mezquite como materia prima para la obtencién de celulosa. Una muestra
de endocarpo de mezquite fue molido y a partir de la fraccién con tamafio de particula #30, se determiné su composicién proximal. Para la
obtencion de celulosa se realizé un disefio experimental con un tratamiento secuencial de NaOH al 5, 10 y 156% p/v seguido de un tratamiento
con H;SO4 al 5, 10 y 15 %Vv/v y un blanqueo con NaClO al 0.5, 1 y 3% v/v, en cada ensayo se determiné el rendimiento de celulosa, seguido
por un andlisis FTIR. En el anélisis proximal, se determin6 un contenido de celulosa de 63.95% p/p, mientras que la hemicelulosa y lignina
obtenida fue de 16.96% p/p y 17.48% p/p respectivamente. A partir del disefio experimental, las pruebas 6, 7, 11 y 15 mostraron porcentajes
de celulosa similares al obtenido en el analisis proximal con un 63, 68, 69 y 66% p/p respectivamente. En estos experimentos se observé que
el blanqueo de la celulosa con 3.0%v/v de NaClO mostré resultados similares al obtenido por el anélisis proximal. Adicionalmente se observé
que el 10% p/v de NaOH en combinacion con 15% v/v de H,SO, fueron las condiciones para la obtencion de celulosa similares al 63.95% p/v
obtenido del analisis proximal. El analisis por FTIR mostré alargamientos en las sefiales a 1028 cm ™, 3339 cm ™ y 2922 cm ™, determinando la
presencia y estiramiento de enlaces de celulosa caracteristicos en comparacién con la muestra no tratada. Con la determinacién en la
composicién de la biomasa lignocelulésica, el residuo de endocarpo de vaina de mezquite presenté caracteristicas importantes para ser usado
como materia prima sostenible para la obtencion de celulosa.
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ABSTRACT. Mesquite is the common name for several species of trees or shrubs belonging to the genus Prosopis. This plant has become a
valuable source of natural resources, with mesquite legumes being one of its components. This pod is characterized by its richness in proteins
and its sweetening power. As a residue, the endocarp of the mesquite pod is composed mainly of cellulose, hemicellulose and lignin, which can
be used to obtain various valuable compounds. In this work, the potential of mesquite pod endocarp as a raw material for obtaining cellulose
and paper was evaluated. A sample of mesquite endocarp was ground and its proximal composition was determined from the fraction with
particle size #30. To obtain cellulose, an experimental design was carried out with a sequential treatment of NaOH at 5, 10, and 15% w/v followed
by treatment with H,SO, at 5, 10 and 15% v/v and bleaching with NaClO at 0.5, 1, and 3% v/v, determining the cellulose yield, followed by an
FTIR analysis. The proximate analysis determined a cellulose content of 63.95% w/v, while the hemicellulose and lignin obtained were 16.96%
w/w and 17.48% w/w respectively. Based on the experimental design, tests 6, 7, 11, and 15 showed cellulose percentages similar to those
obtained in the proximal analysis with 63, 68, 69, and 66% w/w respectively. In these experiments, it was observed that bleaching of cellulose
with 3.0%v/v NaClO showed results similar to those obtained by the proximal analysis. Additionally, it was observed that 10% w/v NaOH in
combination with 1.5% v/v H,SO4 were the conditions for obtaining cellulose similar to the 63.95% w/w obtained from the proximal analysis. The
FTIR analysis showed elongations in the signals at 1028 cm ™, 3339 cm ™ and 2922 cm ™, determining the presence and stretching of
characteristic cellulose bonds compared to the untreated sample. With the determination of the composition of the lignocellulosic biomass, the
mesquite pod endocarp residue presented important characteristics that can be used as a sustainable raw material for obtaining cellulose.
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INTRODUCCION

En la actualidad, la industria de la pulpa y el papel es
de las mas importantes del mundo, con una
produccion de alrededor de 400 millones de
toneladas entre papel y carton . Estos ocupan el 31%
del mercado global de envases y son los mas
utilizados para el envasado de alimentos, el
transporte y almacenamiento 2.

Para la obtencion de la pasta de celulosa durante el
proceso de obtencion de papel se utilizan dos
métodos; en el método de Kraft se utiliza
principalmente NaOH y sulfuro de sodio como
digestores a presion para degradar la lignina al
mismo tiempo que disminuye la degradacion de la
celulosa, mientras que en el método alcalino se
utilizan reactivos de alta pureza 3.

Como parte de la estructura de la biomasa
lignoceluldsica, el papel y los residuos de la industria
del papel; tienen como principal componente, fibras
de celulosa, hemicelulosa y lignina en cantidades
variadas, ademas de carbonato de calcio y algo de
tinta generada a partir del mecanismo de despulpado
o del proceso de reciclaje *. Dependiendo del tipo o
fuente de obtencién del papel, el componente
principal del papel es la celulosa, un
homopolisacarido compuesto de B-D-glucosa®.
Anualmente la capacidad biosintética de produccion
de celulosa se estima de entre 10'" a 102 toneladas,
lo que hace que este biopolimero natural sea uno de
los mas abundantes ©.

La presencia de celulosa en los residuos de papel y
el papel le confieren propiedades de formacién de
fibras debido a la presencia de fibras rectas, largas y
paralelas. Por otro lado, las hemicelulosas son
responsables de la hidratacién de la pulpa y el
desarrollo de la unién durante el proceso de batido.
Por otro lado, la lignina es un componente de union
natural de las células de la madera sin capacidad
para formar fibras 2.

El mezquite es el nombre comuln de varias especies
de arboles o arbustos pertenecientes al género
Prosopis’. Se han identificado 44 especies
pertenecientes a este género, siendo 42 de ellas
localizadas en el continente americano 8. En México
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la distribucién del mezquite abarca mas de 3.5
millones de hectareas y engloba una amplia variedad
de especies autoctonas °.

Actualmente, el mezquite se ha convertido en una
valiosa fuente de recursos, ofreciendo una amplia
gama de beneficios aprovechados por diversas
comunidades. Destacando entre sus componentes,
la leguminosa del mezquite '°. El contenido promedio
de celulosa es de 13.5 a 21.8%, mientras que el
contenido de hemicelulosa es del 6.4a 12.1 % y el de
lignina de 5.6 a 13.9%; ademas de que la
digestibilidad in vitro de la materia seca se ha
reportado de 39.8 a 63.2 % ''. Esta legumbre se ha
convertido en el centro de atencién debido a su
capacidad para producir una harina Unica,
caracterizada por su riqueza en proteinas y un
notable poder endulzante 2.

El pericarpio del fruto de P. laevigata, tiene tres
partes principales: el epicarpo, mesocarpo y el
endocarpo 3. El epicarpo es la capa exterior de la
vaina y puede tener tonos amarillos, pajizos o pardo-
rojizos, a veces con toques morados. Tiene una
apariencia parecida al papel, con una superficie
rugosa e irregular .

El mesocarpo es la parte mas voluminosa del fruto el
cual es carnoso, fibroso o azucarado, presenta
caracteristicas comestibles 'y nutritivas, en
determinadas especies es de color amarillo con un
agradable aroma dulce '°. Se encuentra unido al
endocarpoy al epicarpo, lo que dificulta su extraccion
de los frutos 4.

El endocarpo, es la estructura interna del fruto, la cual
cubre a la semilla'®, cerrada e indehiscente, y puede
variar en grosor directamente relacionado con las
dimensiones de las semillas'®. Tiene una apariencia
solida y fibrosa, dividiéndose en segmentos o septos
cerrados entre las semillas '*. En el presente trabajo
se evaluo el potencial del endocarpo de vaina de
mezquite como materia prima para la obtencién de
celulosa.
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MATERIALES Y METODOS
Pretratamiento de materia prima
La cascara de la semilla de vaina de mezquite
(endocarpo) fue previamente tratada para la
eliminacién de los azucares residuales.
Posteriormente fue secada a 70°C en un horno
durante 24 h para ser ftriturada en un molino
comercial, posteriormente fue tamizada y se obtuvo
la fraccidén con una malla #30. La fraccion obtenida
fue lavada y secada para eliminar restos con tamafo
de particula mas pequefio. La fraccién final fue

almacenada en bolsas de plastico y mantenidas en
un espacio seco hasta su uso.

Analisis proximal de la muestra

Para la determinacion en la composicion del
endocarpo, 1 g de la muestra triturada se llevé a 550
°C durante 1.5 h en una mufla. La muestra se coloco
en un secador y se llevd a peso constante. El
contenido de cenizas se determind mediante la
ecuacion (1).

peso de cenizas

% de cenizas = *100 (Ec.1)

peso inicial

Para la determinacién de la holocelulosa, por
triplicado se colocaron 2g de la muestra libre de
extraibles con 150 ml de agua, agregando 0.2 ml de
acido acético y 1 g de clorito de sodio, se colocé en
bafio maria a 70°C con agitacion constante, después
de 30 minutos se agregé 0.22 ml de acido acético y 1
g de clorito de sodio, esto se realiz6 3 veces mas
cada 30 minutos. Al finalizar se filtrd, se lavd con
agua, y finalmente se colocé en el horno a 105°C
durante 24 horas, hasta obtener el peso seco. El
porcentaje de holocelulosa se determiné mediante la
ecuacion 2:

% Holocelulosa = (Pf:;iedzorr::?:ga) * 100 (Ec. 2)

La cantidad de celulosa se determind a partirde 1 g
de la holocelulosa. Se le adiciond 10 ml de NaOH al
17.5% pl/v y se mantuvo en agitacion 5 min. Se
adicion6 5 ml de NaOH al 17.5 %, se agito y se dejo
reposar 5 min mas. Este ultimo paso se repitio hasta
alcanzar un volumen de 15 ml, posteriormente se
dejoé reposando 30 min a 20°C. A la muestra se le
agrego6 30 ml de agua con agitacion constante y se
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dejo reposar una hora. Se filtré y se lavo con 30 mi
de agua seguido de un lavado con una solucién de
acido acético al 10% v/v. Al finalizar se dej6 secar en
un horno a 105°C durante 24 h. Para calcular el
porcentaje de celulosa se utilizé la ecuacion (3) 1.

Peso de celulosa

% Celulosa = *100 (Ec. 3)

Peso de muestra
Para calcular el porcentaje de hemicelulosa
presentes en la muestra, se determiné por diferencia
de porcentajes en la cantidad de holocelulosa y
celulosa.

Para la determinacion de la lignina, a 1 g de muestra
libre de extraibles se le agrego 15 ml de H2SO4 al
72% viv a 13°C, posteriormente se agitd y se dejo
reposar 2 h. Posteriormente se le agregd 560 ml de
agua destilada para llevar la concentracion al 3% v/v.
Se colocd a ebullicién durante 4 h manteniendo el
volumen constante. Se dejo enfriar y se filtr6. La
muestra se llevd a peso constante y se determiné el
porcentaje de lignina'® (ecuacion 4).

Peso de lignina

% Lignina = * 100 (Ec. 4)

Peso de muestra
Obtencion de la celulosa
Para la obtencion de celulosa 2 g de la muestra por
triplicado se sometié a un tratamiento secuencial de
extraccion alcalina con una solucién de NaOH al 5%
(-1), 10% (0) y 15% (+1) p/v a 70°C con agitacion
constante durante 2 h para eliminar resinas ceras y
pectinas. Las muestras se lavaron hasta pH neutro.
Posteriormente, se realizé6 una hidrdlisis acida con
H2S04 al 5% (-1), 10% (0) y 15% (+1) v/v a 80°C
durante 1h seguido de un lavado hasta pH 7. Para el
blanqueo, se realizé una cloracién con una solucién
de NaClO al 0.5% (-1), 1% (0) y 3% (+1) v/v en
agitacion continua durante 2 h en un bafio de agua a
80°C, seguido por lavado con agua destilada'’. Las
muestras se secaron a peso constante y se
determiné el rendimiento de fibra de celulosa con
respecto a la muestra de endocarpo utilizada. El
efecto de las variables evaluadas en el rendimiento
de celulosa fue analizado usando un disefio box
Benkhen en el software Desing Expert 13.
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Analisis de FTIR de celulosa

Las muestras sdlidas obtenidas a partir de los
diferentes tratamientos fueron analizadas mediante
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
(FTIR) en un equipo Cary 630 FTIR (Agilent
Technologies) en un rango de longitudes de onda de
400 nm a 4 000 nm. Para todos los espectros se uso
una acumulacién de 100 barridos con una resolucion
de 16 cm™ ™9,

RESULTADOS Y DISCUSION

Caracterizacion de la muestra de cascara de la
vaina de mezquite

Inicialmente se determind el contenido de celulosa,
hemicelulosa y lignina de la muestra de endocarpo
utilizada. Los resultados mostraron que el contenido
de celulosa fue de 63.95% en comparacién con la
hemicelulosa y la lignina los cuales fueron de 16.96%
y 17.48%, respectivamente (tabla 1).

Tabla 1. Composicion proximal del endocarpo de la vaina de
mezquite.

Componente % p/p

Holocelulosa 80.91 (¢1.09)
Celulosa 63.95 (+0.71)

Hemicelulosa 16.96 (+1.76)
Lignina 17.48 (+2.00)
Ceniza 2.16 (+0.11)

El contenido de celulosa y hemicelulosa presentes en
el sustrato estudiado mostroé tener potencial para ser
utilizado como materia prima para la obtenciéon de
celulosa. En un estudio realizado con residuos de
bagazo de cafia se reportd un 42% celulosa, 24%
lignina, y 26% hemicelulosa 2°. Mientras que en
residuos de pasto se ha reportado hasta un 43% de
celulosa y un 28% de lignina'”. Los resultados
obtenidos, mostraron hasta un 32% mas de celulosa
con respecto a los sustratos comparados.

Extraccion de celulosa del endocarpo de vaina de
mezquite

Para la obtencion de la celulosa se empled una
muestra de endocarpo con un tamafio de malla #30.
A partir del cual se evaluaron los efectos de H2SOs,
NaClO y NaOH como se muestra en la tabla 2.

Los resultados obtenidos fueron comparados con el
valor de la celulosa obtenida del analisis proximal,
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observando que las corridas 6, 7, 11y 15 presentaron
porcentajes de celulosa similares con un 63, 68, 69 y
66%, respectivamente. En estos experimentos se
observo que el blanqueo de la celulosa con 3.0% de
NaClO mostraron resultados similares al obtenido por
el analisis proximal.

Tabla 2. Efecto de los factores estudiados sobre la obtencion de la
celulosa en la cascara de semilla de vaina de mezquite.
No. NaOH (p/v) H:SO,4(v/v) NaClO (v/v) Y*100

1 0 0 0 0.74+0.01
2 0 0 0 0.71+0.02
3 0 0 0 0.72+0.01
4 0 -1 -1 0.76+0.01
5 0 1 -1 0.72+0.13
6 0 1 1 0.63+0.00
7 0 -1 1 0.68+0.01
8 -1 0 -1 0.79+0.00
9 -1 -1 0 0.79+0.00
10 -1 1 0 0.74+0.02
11 -1 0 1 0.69+0.01
12 1 0 -1 0.75+0.01
13 1 1 0 0.76+0.00
14 1 -1 0 0.76+0.01
15 1 0 1 0.66+0.01

Adicionalmente se observé que el 10% p/v de NaOH
en combinaciéon con 15% v/v de H2SO4 fueron las
condiciones para la obtencion de celulosa similar al
63.95% obtenido del analisis proximal (figura 1).

Rendimiento

B: H2SO4

A: NaOH
Figura 1. Efecto del NaOH y H,SO, sobre el rendimiento en la
obtencién de celulosa.
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Considerando los objetivos tedricos de cada proceso,
la eliminacion de la hemicelulosa en el tratamiento
con H2S0q y la lignina en el tratamiento con NaOH, el
tratamiento alcalino alcanzaria un rendimiento
masico mucho menor que el tratamiento acido, ya
que la lignina tiene una mayor masa molecular y esta
presente en mayor cantidad en la materia prima en
comparacion a la hemicelulosa 2'. Este efecto fue
observado en el tratamiento 6, por lo tanto, los
tratamientos con rendimientos superiores al 70%
indicaron una solubilizacién incompleta de la lignina
y hemicelulosa de las muestras de endocarpo
analizadas.

Por otro lado, la calidad en el blanqueo de la celulosa
del endocarpo de vaina de mezquite se observo en la
celulosa obtenida, la cual presentd una coloracion
blanca con un contenido minimo de componentes no
transformados en comparacion a los demas
tratamientos realizados (tabla 3).

Al respecto, se ha descrito que el blanqueo quimico
se lleva a cabo para la eliminacion de compuestos
croméforos para aumentar el brillo de la celulosa. Los
compuestos  cromodforos  estdn  constituidos
basicamente por fragmentos de lignina, los cuales
pueden ser eliminados por el proceso de blanqueo,
contribuyendo a una disminucion en la pérdida de
masa 2'.

Tabla 3. Comparacion entre la celulosa obtenida para los
tratamientos con 3% de NaClO.

Tratamiento

10%NaCH, 10%NaOH, 5%NaOH,
10%H2S04

15%NaOH,

15%H>S0, 5%H;S04 10%H2S04
- . . —

>

" A '«

Andlisis de FTIR de las muestras de celulosa

Las muestras se analizaron por FTIR para
complementar el proceso de seleccion de las
condiciones minimas para la obtencion de celulosa a
partir del endocarpo de vaina de mezquite. Del
analisis se encontraron sefales caracteristicas de la
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celulosa mas marcados comparados con la muestra
sin tratamiento (figura 2). Se observé un alargamiento
de un pico en 1028 cm™, el cual correspondi6é a una
sefal de enlaces O=C-O-CHs, caracteristicos de la
hibridacion sp? del acetato de celulosa ?'. Ademas, el
alargamiento del pico a 1054 cm™ se asocia con
cambios en la estructura cristalina y conformacional
de la celulosa??. Esta sefial evidencio una diferencia
entre la muestra sin tratar y las muestras tratadas. De
manera complementaria, no se observé un pico a una
longitud de onda de 1738 cm el cual corresponde a
enlace C=0 de presentes en hemicelulosa y lignina,
ya que estas fueron eliminadas con los tratamientos
realizados a la muestra 2°.

Por otro lado, los alargamientos de los picos
observados a 1423 cm™ y 1315 cm™ se atribuyen a
los grupos -CH2 y -OH, previamente reportados 3.
Asimismo, el pico a 1599 cm™ representa
carboximetil éter, ya que los alargamientos entre
1610 cm™ y 1420 cm™ indican la presencia de este
grupo?.

Adicionalmente, se observaron alargamientos en los
picos a 3339 cm™ y 2922 cm™, los cuales
representan el estiramiento de los enlaces O-H y C-
H, respectivamente. Esta observacion sugiere la
presencia de moléculas de celulosa?’.

Del analisis por FTIR se observé que los tratamientos
con un 5y 10% p/v de NaOH mostraron las sefales
caracteristicas mas marcadas en comparacion a la
muestra no tratada (figura 2). Por otro lado se
observd que en el tratamiento con un 15% p/v de
NaOH, la sefal fue de menor intensidad, sugiriendo
que los valores maximos del tratamiento acido
provocaron una hidrolisis parcial solubilizando una
porcion de la celulosa obtenida 2'. Al respecto, se ha
reportado que el NaOH rompe los enlaces éster y
glicosidicos que mantienen la lignina unida a la
celulosa y hemicelulosa ?*. Esto reduce la cantidad
de lignina, exponiendo las fibras de celulosa y
hemicelulosa, haciéndolas mas accesibles para los

tratamientos quimicos o enzimaticos subsecuentes
25
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Figura 2. FTIR de cascara de semilla de vaina de mezquite en la obtencién de celulosa

Food Science and Technology vol. 56 (Springer India,
CONCLUSION 2019).
El endocarpo de la vaina de mezquite presentd un 3. Garcif, Y. etaI’. Métodos para extraer celulosa de |a. Paja
63.95% p/p de celulosa con respeto a la muestra de cafa de azucar (Saccharum spp.). Agroproductividad
10, 54-59 (2017).
inicial y un 17.48% p/p de lignina, haciendo de esta 4. Al-Azkawi, A., Elliston, A., Al-Bahry, S. & Sivakumar, N.
materia prima una fuente con posibilidad de obtener

Waste paper to bioethanol: Current and future
celulosa para la elaboracién de papel. Se encontrd prospective. Biofuels, Bioprod. Biorefining 13, 1106—-1118

(2019).

H (o]
que con un tratamiento a un 10% p/V de NaOH, yun 5. Vynios, D. H. et al. Enzymatic production of glucose from
1.5% v/v de H2SO4 se obtuvo un rendimiento similar waste paper. BioResources 4, 509-521 (2009).
al obtenido en el analisis proximal, verificando 6. Kukrety, A., Singh, R. K., Singh, P. & Ray, S. S.

Comprehension on the Synthesis of
Carboxymethylcellulose ~ (CMC)  Utilizing  Various
Cellulose Rich Waste Biomass Resources. Waste and
Biomass Valorization 9, 1587—1595 (2018).

sefales caracteristicas a través de analisis FTIR.
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